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IV. Production d’agrocomposites à base d’agrofibres sélectionnées 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
La notion de renfort appliquée à la fibre n’a de sens que par rapport au matériau dans lequel elle 
est incorporée, et c’est le mélange avec un autre constituant, souvent appelé matrice, qui apporte la 
tenue mécanique supplémentaire au matériau composite ainsi formé (§ I.1.1). Remarquons que le 
terme de matrice appliqué au second constituant non fibreux ne préjuge pas de sa proportion par 
rapport au renfort fibreux, mais s’applique à son rôle de liant dans le matériau composite formé par 
leur mélange. Ainsi, de façon simplifiée, trois types de structures fibres-matrice dans les 
agrocomposites peuvent être représentés (Figure IV.1), en fonction des proportions de matrices et de 
renforts, et plus précisément du rapport des surfaces de liant et de fibres mises en jeu dans le mélange, 
dans lesquels : 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figure IV-1 : Types de structures fibres-matrice dans les composites 
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 La matrice sert d’ancrage mécanique ou chimique entre les fibres, comme un joint de colle 
ponctuel, à la manière d’un clou assurant la cohérence entre deux planches non alignées. Le liant est 
minoritaire, son interaction avec la fibre de renfort est ponctuelle et non continue sur la surface des 
fibres, et les fibres jouent le double rôle d’éléments de structure et de renfort de la texture fibreuse 
formée. Dans la pratique, le mélange s’effectuera en général par incorporation/dispersion du liant dans 
la masse fibreuse. 
 La matrice sert de liant assurant la cohésion des fibres de proche en proche, de manière à 
réassembler les fibres en couches, comme un collage de lames de bois pour former un stratifié. Le liant 
est minoritaire, mais en proportion suffisante pour assurer une enduction partielle à totale et continue 
de la surface des fibres de renfort. Ici aussi, dans la pratique, le mélange s’effectuera en général par 
incorporation/enduction du liant sur les fibres. 
 De façon plus classique dans le domaine des matières plastiques, les fibres servent de 
renfort, orienté ou non, dans une matrice polymère, souvent de résistance mécanique limitée. C’est la 
matrice qui est alors majoritaire, formant une phase continue, et en général ce sont les fibres de renfort 
qui sont incorporées et disposées dans sa masse, par compoundage, avant la mise en forme du 
composite. Signalons néanmoins le cas particulier des préformes fibreuses, tissées, pour lesquelles une 
matrice résinique est infusée dans la texture fibreuse avant sa mise en forme. 
 
En fonction des mécanismes qui assurent la cohésion de l’interface fibres-matrice (ancrage 
mécanique par interpénétration des phases, physisorption par interactions moléculaires faibles, 
chimisorption par liaisons hydrogènes, ioniques ou covalentes,…), de la nature chimique du liant et 
des conditions de sa mise en œuvre, plusieurs classes de matrices  peuvent être distinguées : 
 Les matrices mettant en jeu une réaction chimique de polymérisation ou de réticulation 
d’oligomères, et pouvant à ce titre être qualifiées de matrices réactionnelles. Le plus souvent multi-
constituants, elles sont activées par voie catalytique et thermique après avoir été convenablement 
dispersées dans les fibres, pour y former un réseau, jusqu’alors inexistant, le plus souvent par liaisons 
covalentes entre ses constituants, voir même avec les fibres de renfort. Dans ce type de matrice 
figurent les résines thermodurcissables (phénoplastes (PF), aminoplastes (UF, MF), polyuréthanes 
(PUR), polyépoxydes (EP), polyesters (RG, UP),…). Bien que largement utilisées, en particulier pour 
la production industrielle de panneaux de particules et de fibres, et de composites thermoformés, nous 
ne retiendrons pas ce type de résines. En effet, elles sont peu compatibles avec la démarche d’éco-
conception des matériaux en raison de leur caractère non-biodégradable et des émissions de composés 
organiques volatils que les matériaux sont susceptibles de générer en milieu confiné (cas des émissions 
de formaldéhyde par les résines urée-formol par exemple). Par extension, les matrices minérales, 
comme les liants hydrauliques type ciments ou chaux (hydrauliques et aériennes), peuvent être aussi 
classées dans la catégorie des matrices à forte résistances mécaniques destinées à la construction, et les 
agrofibres y sont incorporées comme charge, sous forme de granulat, avec pour objectif la diminution 
de la densité (bétons allégés) et rarement comme renfort. L’incorporation de fibres cellulosiques dans 
les plâtres a aussi fait l’objet de nombreux travaux (Singh et Garg 1994, Li et al. 2003, Carvalho et al. 
2008, Dalmay et al. 2010, Ramezani et al. 2012) et plusieurs produits industriels sont présents sur le 
marché (Fibro plâtre Fermacell). Les essais d’incorporation directe d’agrofibres dans les plâtres 
générés à partir de gypse, coproduit industriel de central thermique à charbon, n’ont pas conduit à des 
résultats satisfaisants. Cette voie de valorisation nécessiterait d’étudier d’une part le raffinage des 
agrofibres, et l’adjuvantation du mélange d’autre part pour obtenir une meilleure dispersion des 
agrofibres et une bonne adhésion agrofibres-matrice minérale. 
 Les matrices dans lesquelles chaque unité de constituant est liée aux autres par des liaisons 
faibles du type ponts hydrogène et liaisons de Wan der Walls, et des liaisons physiques par ancrage 
mécanique ou création d’un réseau physique en trois dimensions autour de la fibre. L’assemblage 
matrice-fibres, souvent réversible, se fait par mise en contact sous contraintes de température et 
pression plus ou moins élevées. Parmi ces matrices, qui peuvent être qualifiées de réversibles, on 
retrouvera les matrices thermofusibles et les matrices solubles ou en émulsions. 
o Les matrices thermofusibles, qui, lorsqu’elles sont chauffées au-dessus de leur 
température de transition vitreuse, se ramollissent, voire fondent complètement à leur température de 
fusion lorsqu’elle existe, peuvent s’écouler avec une viscosité dépendante de la contrainte ; puis se re-
solidifier en dessous de ces températures. La mise en contact avec la fibre se fait sous contrainte de 
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température et de pression, et la prise est effective au refroidissement. Les polymères thermoplastiques 
d’origine pétrochimiques (PP, PVC,…) sont les matrices thermofusibles les plus souvent mises en 
œuvre, mais les polyesters biodégradables comme le PLA ou les biopolymères comme l’amidon 
thermoplastique ont été largement étudiés pour réaliser des composites recyclables par compoundage. 
o Les matrices solubles ou en émulsion sont mises en œuvre en deux temps : par 
dispersion dans l’eau ou un solvant organique, puis mise en contact de la solution ou de l’émulsion 
avec les fibres et évaporation du solvant pour assurer la prise. Le point critique pour la formation du 
composite est la bonne pénétration de la matière à la surface des fibres, principalement dépendante de 
sa viscosité : trop fluide, la pénétration pourra se faire trop en profondeur dans les micropores de la 
matrice elle-même ; et trop visqueuse, la matrice se formera en surface des fibres, formant une 
coquille autour des fibres ou un joint interfibre, sans toutefois assurer un ancrage mécanique. La 
mouillabilité des fibres par la matrice et sa viscosité sont deux facteurs qui contrôlent l’assemblage du 
composite. La plupart de ces matières sont réversibles par redissolution. Ce type de matrice inclut une 
grande partie des colles, en particulier les colles naturelles, comme celles à base d’amidon et de 
protéines. Signalons cependant que ces deux types de matrice peuvent exister sous formes hybrides, 
comme par exemple lorsque la matrice thermoplastique est formulée avec un agent de couplage de la 
fibre pour améliorer la compatibilité et la liaison interfaciale (silanes, anhydrides, etc…) ; ou lorsque 
la colle soluble est réticulée par voie thermique 
Dans ce chapitre, nous étudierons la mise en œuvre de trois types d’agrocomposites avec les 
agrofibres obtenues par défibrage des biomasses herbacées : 
 Une colle pour l’assemblage d’agrocomposites basses-densités isolants ; 
 Une colle/résine pour le thermopressage d’agrofibres en panneaux de moyennes et hautes-
densités ; 
 Un polymère pour la préparation de thermoplastiques renforcés. 
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IV.1. Des composites basses-densités pour l’isolation 
Les matériaux basses-densités sont de plus en plus présents dans la construction pour l’isolation 
thermique et phonique, sous forme de laines, de blocs ou encore de panneaux et de dalles. 
Actuellement, la majeure partie de ces matériaux proviennent de ressources minérales (laine de verre 
ou de roche) ou de matières thermoplastiques, dont la mise en œuvre est remise en cause par la 
démarche d’éco-construction en raison de leur coût énergétique de fabrication, et de la difficulté de 
leur recyclage. De plus en plus de matériaux agrosourcés à base de fibres libériennes (chanvre, lin, 
jute,…), de fibres de bois et de fibres cellulosiques recyclées sont apparus sur le marché, ouvrant une 
nouvelle voie pour les agrocomposites isolants. 
 
IV.1.1. Choix des agrofibres 
Dans le chapitre précédent, nous avons vu que les mats d’agrofibres peuvent présenter une masse 
volumique apparente relativement faible, en particulier les mats d’agrofibres longues isolées par 
défibrage mécanique orienté.  
Mais une très faible densité, souhaitable pour des matériaux isolants thermiques, ne l’est pas 
toujours au regard de l’isolation phonique du matériau. En effet, la transmission des sons dans un 
matériau est un phénomène complexe. Plus le matériau est dense et continu, moins la déformation 
générée par les ondes sonores pourra se propager. Mais, dans le cas des composites fibreux, le 
déplacement d’air engendré par le son peut faire vibrer les fibres, engendrant une perte d’énergie par 
dispersion thermique qui affaiblira le son. 
Les propriétés isolantes ont été mesurées pour des agromatériaux peu denses obtenus par 
assemblage d’une sélection d’agrofibres issues des différents modes de défibrage des biomasses. 
 
IV.1.2. Assemblage des agrofibres en agromatériaux peu denses 
L’assemblage d’agrofibres en matériaux de faible densité peut être réalisé de deux façons 
purement mécaniques : par aiguilletage d’un mat texturé en nappe, ou par collage des agrofibres. Bien 
que les agrofibres longues de Mélilot, et dans une moindre proportion de Rouche, puissent se prêter à 
une texturation en mat renforcé par aiguilletage (Figure IV-2 et Annexe VI), cette technique n’est pas 
applicable directement aux autres catégories d’agrofibres sans un apport d’autres agrofibres longues 
(naturelles ou non) déjà texturées. C’est pourquoi la technique de l’assemblage par collage a été 
retenue. 
 
  
Figure IV-2 : Texturation d’agrofibres longues issues du défibrage orienté de Rouche en mat 
renforcé par aiguilletage 
a – Mat non texturé ; b – Mat texturé par aiguilletage sur un intissé synthétique 
 
a b 
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IV.1.2.1. Choix de la colle : la colle de caséines 
Outre son caractère biosourcé et biodégradable pour rester dans une démarche d’éco-conception 
du matériau, la colle mise en œuvre doit répondre à plusieurs critères pour préserver l’intégrité des 
agrofibres et assurer leur assemblage sans contraintes mécaniques trop fortes, avec un minimum de 
densification : 
 Etre soluble dans l’eau ou y former une suspension pour éviter le recours à un solvant 
organique ; 
 Permettre une dispersion de la solution ou suspension aqueuse homogène sur les 
agrofibres sans nécessiter de contraintes de mélange pouvant endommager les agrofibres ; 
 Posséder une viscosité et une pégosité suffisante pour assurer une bonne association des 
agrofibres entre elles avec un besoin minimum en contrainte d’assemblage jusqu’à une 
prise totale de la colle ; 
 Posséder un mécanisme de prise sans contrainte physique, à l’inverse des colles 
thermofusibles visqueuses. 
Les colles à base de caséines de lait, liquides à température ambiante et assez fluides pour 
permettre une dispersion  par pulvérisation, peuvent répondre à l’ensemble de ces critères. 
Utilisée dès l’Antiquité, notamment en Chine pour le collage du bois, la colle de lait ou de caséine 
a connu son essor industriel à partir de la fin du 19ème siècle dans l’industrie aéronautique, puis a été 
remplacée par les colles synthétiques (Génin 1936 et 1937, Bary-Lenger et al. 1999, Halleux 2010). 
Les caséines sont une famille de phospho-protéines qui constituent la majeure partie des composants 
azotés du lait. Insolubles dans l'eau et l'éthanol, ces protéines peuvent être isolées du lait en milieu 
acide (à pH 4,6) ou en milieu basique. Pour fabriquer la colle, il est nécessaire de faire réagir les 
caséines dégraissées avec un agent alcalin (borax, ammoniac, carbonate d'ammonium ou encore chaux 
naturelle), ce qui transforme les caséines en caséinates (Génin 1954 et 1965, Vaz et al. 2003). Le choix 
du contre-ion utilisé est aussi très important : en présence d’un ion divalent, comme le calcium, il se 
forme des sels de caséinates, et le collage devient irréversible par réticulation entre les groupements 
carboxyliques et les groupements ester de phosphates contenus dans les caséines (Carr et al. 2002). De 
cette manière, la colle se comporte comme une colle bi-composante, naturelle et résistante à l’eau. 
La colle de caséines utilisée pour cette étude est  fournie par la société Ipharos (France). Elle est 
composée de 70% de protéines et 30% de matière minérale, principalement due aux phosphates des 
caséines et aux argiles, oxyde de calcium, et sels d’ammonium et de sodium qui entrent dans la 
formulation (Tableau IV-1). 
 
 
 Taux de Matière minérale 
Taux d'azote organique 
(méthode de Kjeldahl) 
Taux de protéines* 
Caséine 
(Ipharos) 
30,1 ± 0,2 11,5 ± 0,3 70,7 ± 1,8 
* Coefficient de  conversion protéique : 6,15 (Dumas et al. 2007) 
Exprimée en  pourcentage de matière sèche (Taux de matière sèche: 91,6±0,4%) 
Tableau IV-1 : Analyse de la composition chimique de la colle de caséines utilisée 
 
Le profil d’acides aminés (Annexe IV-III.8) explique le comportement relativement hydrophobe 
des protéines (46,3% d’acides aminés à groupement hydrophobe), ainsi que sa propention à se charger 
négativement ( 29% des acides aminés à groupement acide, donc chargés négativement à pH neutre) 
(Figure IV-1 et Tableau IV-2). 
La colle est préparée par dispersion dans l’eau avec un ratio colle/eau de 0,2, à température 
ambiante (25°C) sous agitation mécanique. La dispersion micellaire obtenue est laissée à reposer 10 
minutes, puis filtrée sur maille métallique d’1mm pour éliminer d’éventuels grumeaux et atténuer 
l’écume formée lors de l’agitation. Ainsi préparée, elle possède un temps ouvert de 2 heures et est 
suffisamment peu visqueuse pour pouvoir être appliquée par un pistolet pneumatique basse pression 
(2bars) alimenté par aspiration. 
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Exprimée en pourcentage de la matière azotée totale 
Figure IV-3 : Profil partiel d’acides aminés de la colle de caséines 
 
Tableau IV-2 : Proportion d’acides aminés portant un groupement acide ou basique dans les 
protéines de colle de caséines 
 
IV.1.2.2. Préparation des agromatériaux peu denses 
Le schéma de préparation des agromatériaux peu denses comporte trois étapes (Figure IV-4). 
 
Figure IV-4 : Schéma de préparation des agromatériaux peu denses encollés à la colle de 
caséines 
 
 Les agrofibres (100 à 200g) sont chargées dans un mélangeur rotatif à pales fixes, du type 
bétonnière, incliné à 90° par rapport à la verticale, et fermé par un film plastique. Après brassage des 
agrofibres pendant 3 à 5 minutes, la suspension aqueuse de colle préalablement préparée est introduite 
  pKa  Pourcentage relatif  % d’acides 
aminés   (groupement R) moyen massique 
Groupement R acide Asp 3,9 6,3%   
(chargé négativement à pH neutre)) Glu 4,07 20,2% 29,0% 
  His 6,04 2,5%   
Groupement R basique  Arg 12,48 2,8%   
(chargé positivement à pH neutre) Cys 8,18 0,3% 15,7% 
  Lys 10,54 7,4%   
  Tyr 10,46 5,1%   
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par pulvérisation séquencée (1 à 2 secondes) au centre du mélangeur en 5 à 10 minutes. A la fin de la 
pulvérisation, le mélange est maintenu sous brassage pendant 3 à 5 minutes puis déversé pour être mis 
en forme dans le moule. Le ratio colle/agrofibres obtenu est de 0,3 en matière sèche, correspondant à 
un ratio eau/agrofibres de 1,5 nettement inférieur à la capacité de rétention d’eau des agrofibres 
(Tableaux III-5, III-18, III-25 et III-29). La perte d’eau  lors de la pulvérisation est estimée à moins de 
10% de l’eau initialement introduite, et le taux d’hydratation des agrofibres encollées est compris entre 
45 et 50 %. 
 Les agrofibres encollées sont réparties dans un moule (Lxl=15x15cm ou 27x27cm, 
h=10cm) de façon à former un mat le plus homogène possible. Le module est fermé par une plaque de 
7,6kg pour le moule 15x15cm et de 26,6kg pour le moule 27x27cm, exerçant respectivement une 
pression de 34 et 36 g/cm² sur le mat encollé. Les agromatériaux formés sont démoulés soit 
directement au bout de 5 minutes, soit après une compression supplémentaire (3,7 et 1,1 kg/cm² 
respectivement pour les moules 15x15cm et 27x27cm) exercée par une presse hydraulique (MAPA 50, 
Pinette Emidecau Industries) réglée à 5 bars de pression pendant 5 minutes. 
 Les agromatériaux démoulés sont séchés à 60°C sur des plaques perforées pendant 12 
heures en étuve ventilée, assurant ainsi leur déshydratation et la prise de la colle. 
Toutes les agrofibres assemblées selon ce protocole conduisent à des agrocomposites cohérents et 
suffisamment résistant pour une mise en œuvre comme plaques isolantes (Figure IV-5). Signalons 
cependant que les agrofibres longues au mat obtenues par défibrage mécanique orienté des Mélilots 
confirment leur tendance à former des pelotes agglomérées lors de l’encollage, nécessitant une 
attention particulière au garnissage des moules pour obtenir une répartition homogène. Par ailleurs, le 
séchage des agromatériaux doit être contrôlé pour éviter la formation de zones d’humidité résiduelle 
dans la masse des matériaux, favorables au développement de microorganismes dégradant les colles 
protéiques. 
 
   
Figure IV-5 : Agromatériaux peu denses encollés à la colle de caséines 
a – Agromatériaux peu denses ; b – Agromatériaux peu denses d’agrofibres de Rouche mis en forme 
selon le même protocole 
 
La densité des plaques dépend de la force de pressage exercée lors de l’assemblage, mais aussi de 
la forme des agrofibres (Figure IV-5b). Ainsi, par comparaison aux masses volumiques des mats 
formés en vrac sans colle, la densification des matériaux assemblés à faible pression (0,035kg/m3) à 
partir des broyats de 6mm est faible (<35%), hormis pour le Foin des Marais, ce qui confirme la 
fragilité de l’empilement des agrofibres de Foin des Marais broyé déjà observée précédemment (§ 
III.1.6). Les mélanges d’agrofibres courtes et longues qui les constituent, initialement relativement 
denses (110 à 150kg/m3) se prêtent mal à une densification supplémentaire sous faible contrainte de 
pression. Il en est de même pour les agrofibres courtes et les granulats issus des bois de Mélilots 
(moins de 75% d’augmentation de la densité pour les agrofibres de tapis issues du défibrage 
mécanique orienté), ce qui est en accord avec leur structure plus ligneuse et rigide. Par contre, les 
a b 
Agrofibres longues au 
mat de Rouche 
Agrofibres de tapis 
de Rouche 
Broyat (6mm) 
de Rouche 
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agrofibres très courtes et fines issues du défibrage par extrusion sont plus densifiées par cet 
assemblage (1,25 fois plus pour le Foin des Marais et la Rouche, et près de 2 fois pour le Mélilot). 
L’homogénéisation du mélange d’agrofibres de petites tailles, malgré leur ouverture, favorise leur 
réagencement même sous une faible contrainte. Toutes les agrofibres longues, qui forment des mats de 
très faible densité (40 à 55kg/m3) en l’absence de contrainte, voient leur densité doubler voire tripler 
dans les matériaux assemblés sous faible pression, mais en restant toutefois toujours inférieure à celle 
des agromatériaux issus des broyats et des extrudats (Figure IV-6). 
 
 
 
 
 
Figure IV-6 : Densité apparente des agrofibres et des agromatériaux basses-densités encollés à la 
colle de caséines 
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Lorsque l’assemblage résulte d’un pressage à plus forte pression (1,1 et 3,7 kg/cm²), les 
agromatériaux sont tous évidemment plus denses (200 à 300kg/m3). Mais la densification des mats 
d’agrofibres longues, bien que plus importante (4 à 6 fois plus élevée qu’initialement) conduit à des 
agromatériaux collés moins dense que ceux obtenus à partir des extrudats (>300kg/m3), et équivalents, 
bien que légèrement supérieurs, à ceux obtenus avec des fractions d’agrofibres courtes et granulats ou 
des broyats. 
L’assemblage par collage des agrofibres conduit donc à une gamme d’agromatériaux, mis en 
forme des plaques de densité comprise entre 100 et 370kg/m3, dont les propriétés isolantes thermiques 
et phoniques peuvent être évaluées. 
 
IV.1.2.3. Caractérisation des agromatériaux assemblés peu denses. 
IV.1.1.1.1.Capacité isolante thermique 
Le coefficient de conductivité thermique des plaques d’agromatériaux formés par assemblage avec 
la colle de caséines est mesuré par la méthode de la plaque chaude gardée (Annexe IV-IV.9). Les 
résultats obtenus (Tableau IV-3) montrent un comportement différent selon la nature des agrofibres : 
 Les agrofibres extrudées conduisent à des agromatériaux dont le coefficient de 
conductivité thermique augmente de façon quasi-linéaire avec leur densité, liée au mode d’assemblage 
indépendamment de leur biomasse d’origine (Figure IV-7a). Le matériau assemblé est formé par un 
réseau d’agrofibres très courtes, collées les unes aux autres, suffisamment homogène pour que sa 
porosité détermine principalement la transmission de la chaleur par conduction, comme dans la plupart 
des matériaux poreux (Danckaert 1994, Bories et al. 1995). Cette tendance n’est plus observée dans le 
cas des agrofibres courtes et granulats récupérés au tapis lors du défibrage mécanique orienté, pour 
lesquelles l’assemblage tend à diminuer la conductivité thermique, malgré une relative augmentation 
de la densité du matériau (Figure IV-7b). L’assemblage des agrofibres courtes et granulats, moins 
régulier et homogène que celui des agrofibres très courtes extrudées, privilégierait la microporosité à 
l’intérieur des agrofibres au détriment d’une macroporosité de leur empilement, avec réduction de 
l’interconnexion des pores et une augmentation de la tortuosité. 
 La conductivité thermique des agromatériaux assemblés à partir des agrofibres longues au 
mat obtenues par défibrage mécanique orienté est peu sensible à la densification (Figure IV-7c). Ce 
résultat est particulièrement intéressant, puisqu’une densification du matériau, a priori favorable à la 
tenue mécanique, ne pénaliserait pas son pouvoir isolant. Ceci pourrait s’expliquer par la nature du 
réseau fibreux assemblé : comme dans le cas d’un aiguilletage mécanique, les joints de colle établis 
entre agrofibres longues créent un réseau macroporeux analogue à un intissé, et c’est la tortuosité plus 
que la taille des pores qui gouverne le transfert de la chaleur. Remarquons cependant que l’origine des 
agrofibres longues semble avoir une influence, probablement à travers leur microporosité : les 
agrofibres longues de Foin des Marais et de Rouche, principalement composé de faisceaux 
conducteurs et plus hémicellulosiques, seraient moins denses que celles de Mélilot, libériennes et 
essentiellement cellulosiques (§ I.2.5, Tableau I-15). 
 Cette différence de comportement entre les agrofibres longues/courtes/très courtes 
expliquerait aussi l’évolution de la conductivité thermique des agromatériaux assemblés à partir de 
broyats (Figure IV-7d). L’augmentation initiale de la conductivité thermique avec la densité des 
assemblages serait liée à la contribution des agrofibres très courtes, alors que sa stabilisation au-delà 
d’une densité de 150kg/m3 serait liée à des agrofibres longues. Il semblerait que ce soit les agrofibres 
longues de Rouche qui ont la plus forte contribution avec un coefficient de  conductivité thermique 
limité à 51mW/m.K dans l’agromatériau assemblé par pressage à une densité de 209kg/m3. 
 
En conclusion, ce sont les agrofibres longues obtenues par défibrage mécanique orienté qui 
conduisent aux meilleurs pouvoirs isolants thermiques des agromatériaux assemblées par la colle de 
caséines. Les coefficients de conductivité thermique obtenus situent ces matériaux dans la gamme de 
ceux obtenus à partir d’autres agrofibres naturelles comme le lin et le chanvre (40 à 50 mW/m.K, 
Tableau I-3). Ainsi, une épaisseur de 15 cm des plaques assemblées à partir d’agrofibres longues de 
Foin des Marais ou de Rouche permettra d’atteindre une résistance thermique de 3 m².K/W pour une 
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masse au mètre carré comprise entre 14 et 19 kg/m² lorsque l’assemblage est réalisé sans pression, et 
voisine de 30 kg/m² lorsque l’assemblage est pressé. 
   Densité 
Coefficient de 
conductivité 
thermique λ 25°c 
(à 25°C) 
Epaisseur pour une 
résistance thermique 
R=3m².K/W (calculée) 
Masse surfacique 
pour R=3m².K/W 
(calculée) 
   kg/m3 mW/m.K mm kg/m² 
Foin des 
Marais 
 
Broyage 6mm Vrac 138 53,3 160 22 
 Assemblage 172 57,1 171 30 
Agrofibres 
longues au mat 
Vrac 48 44,4 133 6 
Assemblage 98 45,7 137 13 
Pressage 209 48,5 146 30 
Extrudat D8 Vrac 147 51,3 154 23 
 Assemblage 182 56,3 169 31 
 Pressage 376 72,0 216 81 
Rouche 
 
Broyage 6mm Vrac 147 54,7 164 24 
 Assemblage 135 52,1 156 21 
 Pressage 209 51,4 154 32 
Agrofibres 
longues au mat 
Vrac 43 50,0 150 6 
Assemblage 126 49,3 148 19 
Pressage 197 48,4 145 29 
Agrofibres de 
tapis 
Vrac 70 58,1 174 12 
Assemblage 175 52.5 157 28 
Extrudat D7 Vrac 147 54,4 163 24 
 Assemblage 195 59,0 177 35 
 Pressage 336 72,4 217 73 
Cannes 
de 
Roseaux 
Broyage 6mm Vrac 182 58,0 174 32 
 Pressage 232 58,2 175 41 
Extrudat D32 Vrac 119 52,0 156 19 
 Pressage 381 81,5 245 93 
Mélilot 
jaune 
 
Broyage 6mm Vrac 144 55,6 167 24 
 Assemblage 150 56,4 169 25 
 Pressage 255 57,7 173 44 
Agrofibres 
longues au mat 
Vrac 55 57,5 172 10 
Assemblage 121 55,3 166 20 
Pressage 214 54,2 163 35 
Agrofibres de 
tapis 
Vrac 103 59,1 177 18 
Assemblage 107 64,6 194 21 
Pressage 165 57,7 173 29 
Extrudat D18 Vrac 82 50,3 151 12 
 Assemblage 164 57,3 172 28 
 Pressage 302 69,0 207 63 
Mélilot 
Blanc 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Broyage 6mm Vrac 116 48,7 146 17 
 Assemblage 170 57,0 171 29 
 Pressage 254 58,5 175 45 
Agrofibres 
longues au mat 
Vrac 54 51,8 155 8 
Assemblage 129 56,4 169 22 
Pressage 255 56,4 169 43 
Agrofibres de 
tapis 
Vrac 103 63,1 189 20 
Assemblage 114 62,2 187 21 
Pressage 182 56,7 170 31 
Extrudat D19 Vrac 91 52,3 157 14 
 Assemblage 168 57,2 172 29 
 Pressage 328 75,7 227 74 
Assemblage : pression appliquée de 36 g/cm² ; Pressage : pression appliquée de 3700g/cm² 
Résistance thermique R = e / λ 
Tableau IV-3 : Coefficients de conductivité thermique à 25°C des agrofibres en vrac ou 
assemblées par collage ; et épaisseur et masse surfacique nécessaires pour une résistance 
thermique de 3m².K/W 
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Figure IV-7 : Coefficient de conductivité thermique à 25°C des agrofibres en vrac ou assemblées 
en fonction de leur masse volumique  
a – Extrudats; b – Agrofibres au tapis ; c – Agrofibres longues au mat ; d – Broyats  
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La densité des matériaux, voisine de 200kg/m3 dans ces derniers cas, reste supérieure à celle de 
matériaux industriels d’isolation comme les laines de verre ou d’agrofibres de bois (35kg/m3). Si 
l’objectif principal est de minimiser la densité, et donc la masse surfacique au mètre carré, la 
diminution du taux de colle de l’assemblage permettra d’atteindre des conductivités thermiques encore 
plus faibles (Tableau IV-4), avec des coefficients λ équivalents à ceux connus pour les agrofibres de 
bois (38 à 44 mW/m.K) et à la limite de celles des fibres de verre. 
 
Ratio colle/fibre Densité 
Coefficient de 
conductivité thermique 
λ 25°c (à 25°C) 
Epaisseur pour une 
résistance thermique 
R=3 (calculée) 
Masse 
métrique 
pour R=3 
  kg/m3 mW/m*K mm kg/m² 
0,25 114 40,7 ± 1,4 122 14 
0,30 118 49,1 ± 0,8 147 17 
Tableau IV-4 : Capacité thermique d’assemblage d’agrofibres longues au mat de Rouche 
 
Mais la diminution du coefficient de conductivité thermique pour augmenter le pouvoir isolant des 
agromatériaux n’est pas le seul objectif. 
 
IV.1.1.1.2.Indice d'affaiblissement sonore 
Le son est une succession d’infimes variations de pression de l’air de très faible amplitude et très 
rapides (20Hz à 20kHz). Il s’agit d’une onde qui, quand elle rencontre une surface, va lui imposer une 
contrainte en compression de faible intensité : la surface se déforme et/ou se déplace. Si l’onde est 
continue, le mouvement de déformation va se répéter et le matériau se met à vibrer. Toutefois, plus le 
matériau qui reçoit l’onde sonore est massif et rigide, c’est-à-dire dense, et moins la compression 
imposée aura de l’effet.  
Les déformations sont transmises de proche en proche et se propagent dans le ou les matériaux qui 
composent la paroi. Toutefois, la propagation n’est pas unidirectionnelle : elle se propage dans 
l’épaisseur, mais aussi dans les autres directions par effet domino. Ce phénomène est intimement lié à 
la rigidité du matériau et aux liaisons internes. Toute partie élastique va limiter la propagation des 
déformations à l’intérieur de la paroi ; et, à l’inverse, les parties rigides les transmettront relativement 
fidèlement. Par ailleurs, si le matériau est élastique, il se déformera et absorbera l’énergie fourni par 
les ondes sonores. 
Comme pour la chaleur, plusieurs chemins permettent la transmission du son d'un local vers un 
autre : 
la transmission directe à travers la paroi séparant les deux locaux ; 
la transmission latérale par mise en vibration des structures continues communes au sein du 
matériau ; 
Les ponts phoniques, chemin préférentiel de propagation du son à travers des défauts ou la 
présence de certains corps étrangers au matériau lui-même (canalisations, poutrelles de 
soutien, joints, etc…). 
L'affaiblissement sonore est une grandeur qui caractérise la transmission directe à travers une paroi. 
Elle se mesure par la différence de niveau sonore émis d’un côté du matériau et celui mesuré de l’autre 
côté. Il existe divers appareillages de laboratoire décrits pour mesurer pratiquement le pouvoir isolant 
phonique d’un matériau poreux sous forme d’éprouvettes. Dans ces travaux, un appareillage de 
laboratoire a été réalisé (Annexe IV-VI.4), adapté du dispositif utilisé par Beyene et Burdisso (Beyene, 
et Burdisso 1997) pour mesurer un indice d’affaiblissement sonore pour les agromatériaux peu denses, 
et permettant de les comparer. Il est formé de deux sections tubulaires de 33,5cm de long pour 10cm 
de diamètre interne, fermées du côté extérieur et ouvertes vers l’intérieur. Dans la première section, un 
haut-parleur, qui génère une gamme d’onde sonore de différentes fréquences, a été installé, ainsi qu’un 
microphone relié par ordinateur à un logiciel de mesure acoustique (REW© V5.00) acquérant 
l’intensité acoustique générée par le haut-parleur et qui permet de contrôler de l’intensité sonore en 
amont du matériau à tester, pour un rétrocontrôle manuel de l’émission d’onde sonore si necessaire. 
Dans la seconde section, un second microphone relié à un sonomètre permettant la mesure de 
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l’intensité sonore en décibel a été inclus. L’espace entre les deux sections est ajustable, permettant 
l’insertion d’un matériau entre le second microphone de mesure et le haut-parleur (Figure IV-8) 
 
.  
Figure IV-8 : Appareil permettant la mesure de l'affaiblissement sonore d’un matériau 
 
La mesure du bruit environnant lors des essais est de 60 dB. L’intensité sonore imposée pour les 
tests est de 85 dB  et parcourt une gamme de 2Hz à 2,2kHz. La valeur mesurée par le sonomètre 
retenue est la plus haute. La différence mesurée entre l’intensité émise et l’intensité mesurée de l’autre 
côté du matériau est divisée par l’épaisseur du matériau étudié, définissant un indice d’affaiblissement 
sonore. Les mesures sur le matériau mis en forme dans le moule 15x15cm ont été faites en un point 
central. Les plaques de dimension 27x27cm ont été mesurées en trois points, répartis selon la 
diagonale du matériau. Les résultats obtenus sont rassemblés dans le Tableau IV-5. 
Comme on pouvait s’y attendre, l’affaiblissement sonore est principalement lié à la densité du 
matériau : moins il est dense, moins les agrofibres qui le composent absorbent ou dévient le son qui le 
traverse. La réduction du son traversant ne semble pas particulièrement être influencée par la nature 
botanique de l’agrofibre qui compose le matériau, ni par la forme des fragments qui le compose 
(Figure IV-7). Toutefois, il faut noter que lors des essais, les matériaux peu denses types fractions  
d’agrofibres longues isolées par défibrage mécanique orienté transmettent abondamment le son de 
façon latérale, tandis que les agrocomposites d’extrudat n’en transmettent que peu. 
Tous les agromatériaux assemblés par collage à partir des différentes agrofibres atténuent le son, 
avec une diminution de l’intensité sonore de 5 à 25 dB par rapport à une source de 85 dB. Cet écart 
d’intensité est dépendant de l’épaisseur, il permet de définir un indice d’affaiblissement sonore, propre 
au matériau lui-même. L’évaluation de cet indice en fonction de la densité des agromatériaux confirme 
la dépendance du caractère isolant phonique avec cette grandeur (Figure IV-9). 
 
 
 
 
Section contenant le 
haut-parleur 
Matériau à tester Section contenant le 
sonomère 
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Assemblage : pression appliquée de 34 ou 36 g/cm² ; Pressage : pression appliquée de 1100 ou 3700g/cm² 
* plaque de 15x15cm, ** plaques de 27x27cm 
Tableau IV-5 : Mesures d’affaiblissement sonore sur des agrocomposites faibles densités 
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Figure IV-9 : Indices d’affaiblissement sonore des agrofibres assemblées par collage en fonction 
de leur densité  
 
 
Type de matériau Densité Epaisseur 
Intensité 
sonore 
mesurée 
Ecart 
d’intensité  
Indice 
d'affaiblissement 
sonore 
    g/cm3 cm dB dB dB/mm 
Rouche Agrofibres 
longues au mat 
Assemblage ** 0,080 5 75 10 0,20 
Pressage ** 0,197 1,5 71 14 0,93 
Agrofibres de 
tapis 
Assemblage ** 0,213 5 76 9 0,18 
Pressage ** 0,366 1,5 79 6 0,40 
Extrudat D7 Assemblage * 0,195 5 70 15 0,30 
 Pressage * 0,336 2,5 62 23 0,92 
Foin des 
Marais 
Agrofibres 
longues au mat 
Assemblage ** 0,075 5 71 14 0,28 
Pressage ** 0,222 1,5 72 13 0,87 
Extrudat D8 Assemblage * 0,182 5 69 16 0,32 
 Pressage * 0,376 2,5 62 23 0,92 
Cannes de 
Roseaux 
Broyat (6mm) Assemblage ** 0,106 5 72 13 0,26 
Pressage ** 0,252 1,3 76 9 0,69 
Extrudat D32 Assemblage * n.d. 5 68 17 0,34 
 Pressage * 0,381 2,5 64 21 0,84 
Mélilot 
jaune 
Agrofibres 
longues au mat 
Assemblage ** 0,089 5 74 11 0,22 
Pressage ** 0,266 1,5 72 13 0,87 
Extrudat D18 Assemblage * 0,164 5 70 15 0,30 
 Pressage * 0,302 2 62 23 1,15 
Mélilot 
blanc 
Agrofibres 
longues au mat 
Assemblage ** 0,098 5 75 10 0,20 
Pressage ** 0,251 1,5 74 11 0,73 
Extrudat D19 Assemblage * 0,168 5 67 18 0,36 
 Pressage * 0,328 2 61 24 1,20 
Agrofibres longues 
assemblées 
Extrudats 
assemblés 
Agrofibres 
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Extrudats 
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L’origine des agrofibres, et surtout leur facteur de forme influencent aussi l’indice d’atténuation 
sonore. Les agromatériaux formés par collage sous pression à partir des agrofibres très courtes 
obtenues par extrusion conduisent à des indices d’affaiblissement très élevés (0,9 à 1,2 dB/mm), en 
particulier pour celles de Mélilot, en relation avec leur densité élevée (0,30 à 0,37g/cm3). Toutefois 
c’est aussi le cas pour les agromatériaux formés par les agrofibres longues issues du défibrage 
mécanique orienté, malgré leur densité plus faible (0,20 à 0,27g/cm3). Dans le cas de la Rouche, les 
agrofibres longues et les agrofibres très courtes extrudées conduisent aux mêmes indices 
d’affaiblissement sonore (0,93dB/mm), et ce malgré un écart de densité de 0,13g/cm3. Par ailleurs, les 
agrofibres courtes isolées au tapis du défibrage mécanique orienté ne conduisent qu’à un indice 
d’affaiblissement sonore moitié moindre (0,4dB/mm) malgré une densité du matériau aussi élevée que 
celle pour les agrofibres extrudées (0,37g/cm3). Ce résultat peut être corrélé à l’organisation du réseau 
fibreux dans l’agromatériau. La densification obtenue par pressage lors du collage diminue 
globalement la porosité du matériau, et le rigidifie, le rendant ainsi moins apte à la déformation sous 
l’effet des ondes sonores, et donc à leur transmission de proche en proche par des cavités de plus petite 
taille, en particulier dans le cas du réseau plus homogène formé par les agrofibres très courtes. 
Dans le cas des agrofibres longues, le réseau formé par assemblage sous pression, plus poreux et 
moins rigide, favoriserait une dispersion des ondes sonores par mise en vibration des agrofibres, avec 
une propagation latérale plus importante. A l’appui de cette hypothèse, remarquons que, bien que 
n’ayant pu être directement mesurée, la propagation latérale du son dans le cas des matériaux 
assemblés à partir d’agrofibres longues est plus importante que dans celui des matériaux à base 
d’agrofibres extrudées. 
 
En conclusion, bien que la densification des matériaux soit a priori un facteur favorable à la 
capacité d’isolation phonique, mais pas à celle d’isolation thermique, la mise en œuvre des agrofibres 
longues pour l’assemblage des agrocomposites peu denses permettra aussi d’atteindre des indices 
d’affaiblissement sonore élevés sans pénaliser le coefficient de conductivité thermique. Ainsi, les 
agrofibres longues extraites par défibrage mécanique orienté de la Rouche pourront être assemblées 
par collage sous pression modérée pour former une plaque isolante de faible densité (0,2g/cm3) dont la 
capacité d’isolation phonique et la résistance thermique seraient de -15 à -30 dB, et de 3 à 6 m².K/W 
pour une épaisseur allant de 15 à 30cm. De telles capacités d’isolation thermique ou phonique leur 
ouvrent la voie pour une mise en œuvre en éco-construction comme bloc isolant de comble, de mur en 
ossature bois ou en doublage de mur maçonné, ou encore en dalles de plancher ou de plafond, et pour 
la construction d’élément de cloison, associé avec un panneau de fibres ou avec une plaque de plâtre 
(Figure IV-10). 
 
   
Figure IV-10 : Prototypes d’élément de cloison associée avec un panneau d’agrofibre 
 
De telles applications nécessiteront évidement des essais de validation de mise en œuvre et des 
caractérisations complémentaires pour vérifier la conformité des matériaux aux règles et normes en 
vigueur dans le bâtiment. La démarche a été mise en œuvre pour un exemple particulier : les dalles de 
plafond suspendu. 
 
280 
 
IV.1.3. Production et mise en place de dalles de faux-plafond suspendu : un exemple de 
démonstration 
La démonstration de la faisabilité technique de mise en œuvre d’agromatériaux assemblés isolants 
a été réalisée pour l’aménagement d’une salle de travail de 22m² dans un bâtiment en cours de 
réhabilitation (Ecole du Gaz, Saint Etienne de Montluc). L’objectif était de substituer les dalles 
traditionnelles de faux-plafond par des plaques réalisées en agromatériaux issus des agrofibres 
produites sur le territoire de la Communauté de Communes Cœur d’Estuaire. Les dalles devaient 
mesurer 59x59cm et peser moins de 1,5kg, pour être installées à 25cm du plafond, posées sur un 
châssis suspendu constitué par des lames d’aluminium de 1cm d’épaisseur, accroché par des équerres 
tous les 1,2m. L’habillement du plafond a nécessité 75 dalles, dont 46 doivent pouvoir être 
redimensionnées sur place par découpe en fonction de la géométrie de la salle. 
Compte-tenu de la dimension des dalles et de la limite de poids, le choix s’est porté sur les 
agrofibres longues de Rouche obtenues par défibrage mécanique orienté, pour atteindre une tenue 
mécanique suffisante à faible densité et épaisseur minimum de la dalle, autorisant les manipulations 
nécessaires à leur pose (prise par le chant, découpe, déformation en flexion, etc…). Le schéma de 
production pilote des dalles est décrit dans la Figure IV-11. 
 
 
Figure IV-11 : Schéma de production des dalles de plafond d’agrofibres longues de Rouche 
obtenues par défibrage mécanique orienté et  encollées à la colle de caséines 
 
 Les agrofibres longues sont produites par défibrage mécanique orienté sur l’installation 
pilote Cadette (Figure III-21), avec un débit de 95 kg/h de Rouche (10% d’humidité) dans les 
conditions de fonctionnement 1 utilisées lors des essais de défibrage (§ III.2 et Annexe IV-V.2). Le 
rendement en agrofibres longues au mat est de 55%, pour 45% d’agrofibres courtes au tapis et de 
poussières. Un lot de 150kg d’agrofibres longues de Rouche est ainsi préparé et stocké en sacs (Figure 
IV-12a). 
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 Les agrofibres sont encollées avec la colle de caséines (Ipharos, France), préalablement 
préparée par dispersion dans l’eau (§ IV.1.2.1), par pulvérisation (pistolet à peinture Wallperfect 
W985E, Wagner, Belgique) (600 W, débit maximum : 525 ml/min) dans un mélangeur rotatif à pale 
fixe type bétonnière adaptée, contenant 2,7kg d’agrofibres longues. Ainsi, 3,7kg de suspension 
aqueuse sont pulvérisées par séquence de 5 secondes, en 15 minutes, conduisant à un ratio de 25g de 
matière sèche de colle pour 100g de matière sèche d’agrofibres (Figure IV-12b-c). 
 Les agrofibres longues encollées (2,9kg) sont chargées dans un moule carré à bord fermé 
(59x59cm) entre deux plaques perforées en aluminium (1,3kg) recouvertes de papier sulfurisé pour 
faciliter le démoulage et le transport de la dalle. L’assemblage est réalisé sous une pression de 
3,5kg/cm² dans une presse hydraulique (PEI de 400 tonnes (Pinette Emidecau Industries, France)) 
pendant 10 minutes à température ambiante (Annexe IV-VI.1) (Figure IV-12d-e). 
 Les dalles assemblées maintenues entre les deux plaques perforées sont séchées en étuve 
ventilée à 60°C pendant 24h (Figure IV-12f). 
 Une fois sèches, les dalles sont enduites en surface par une couche mince de colle par 
pulvérisation de la suspension en surface et séchage à l’air libre. 
 
Une présérie de 80 dalles ont ainsi été produites (Figure IV-12g) dont les caractéristiques 
(Annexe IV-VI.3 et III.9).sont les suivantes : 
 Dimensions : longueur : 59,4±0,3cm ; largeur : 59,2±0,3cm ; épaisseur : 4,9±0,4cm 
 Poids : 1,5±0,1kg 
 Résistance mécanique en flexion : contrainte à la rupture : 0,05±0,03MPa ; module 
d’élasticité : 0,17±0,10MPa 
 Coefficient de conductivité thermique : λ10=43,0±4,8 mW/m.K 
Ces caractéristiques ont permis leur mise en place par un artisan dans la salle de démonstration 
(Figure IV-12h). Aucune difficulté particulière, ni dans les manipulations, ni dans la découpe et la 
pose n’a été observée par rapport à des matériaux fibreux traditionnels. 
 
Toutefois, au-delà de la faisabilité technique de mise en œuvre de ces agromatériaux composites 
peu denses comme dalles de plafond, plusieurs propriétés doivent encore être validées 
 
IV.1.3.1. Stabilité dimensionnelle et mécanique 
Installés comme faux-plafond dans une salle de bâtiment, les agromatériaux assemblés ne sont 
pas censés être soumis à un contact direct avec l’eau, sauf en cas de dégâts. Par contre, ils peuvent être 
soumis à des variations d’hydrométrie ambiante. Or, comme pour toutes les agrofibres étudiées, la 
vapeur d’eau contenue dans l’air s’absorbe de façon réversible sur les agrofibres longues de Rouche 
obtenues en défibrage mécanique orienté, avec ou sans colle (Figure IV-13), en proportion dépendante 
de l’humidité relative de l’atmosphère, faisant évoluer la teneur en eau du matériau. Cette 
caractéristique peut être considérée comme un avantage dans la mesure où elle permettra de créer un 
effet tampon vis-à-vis des variations d’hygrométrie de l’air ambiant. Mais elle peut aussi être à 
l’origine de déformations du matériau et d’une perte de propriétés mécaniques. Les tests réalisés sur 
les dalles de plafond mise en œuvre pour la démonstration et conditionnées à 25°C sous atmosphère à 
60% et 90% d’humidité relative n’ont pas révélé de variations significatives (Figure IV-14) ; 
l’épaisseur des dalles et la résistance à rupture varient peu, le module d’élasticité ayant tendance à 
diminuer avec l’adsorption d’eau. L’absence de variation de résistance confirme bien que la colle n’est 
que très peu sensible à l’eau, la diminution du module d’élasticité à forte humidité pouvant être 
attribuée à l’augmentation d’élasticité des agrofibres (§ III.1.4.1 et III.2.3). Ces variations ne se 
répercutent pas sur le montage du faux-plafond, et aucune déformation significative n’a été observée 
au bout de 11 mois de mise en place. 
 
 
 
 
. 
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Figure IV-12 : Production de dalles de faux-plafond agrossourcées produites par des agrofibres 
longues de Rouche obtenues par défibrage mécanique orienté et  encollées à la colle de caséines 
a – Production d’agrofibres longues au mat par défibrage mécanique orienté en équipement pilote 
Cadette 1000 ; b – Préparation de la colle; c – Ensimage des agrofibres longues au mat de Rouche 
dans le mélangeur rotatif à pales fixes ; d –Moule fermé en bois de 40x40cm utilisé pour la mise en 
œuvre, monté sur la presse PEI 400T ;  e – Agrofibres encollées à la colle d’os après mise en forme ;  
f – Séchage des dalles en étuve ventilée ; g – Présérie de dalles de plafond ; h – Faux-plafond 
installé dans le local de démonstration de la CCCE 
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Figure IV-13 : Isothermes d'adsorption de vapeur d'eau des agrofibres longues de Rouche 
obtenues en défibrage mécanique orienté, avec ou sans colle de caséines 
 
  
Figure IV-14 : Epaisseur et comportement mécanique des dalles formées, à différents taux 
d’humidité 
 
 
Deux caractéristiques doivent cependant être encore validées : l’absence d’émission de particules 
et de poussières dans le temps, et l’absence de développement de moisissure, en particulier sous 
exposition à une hydrométrie élevée. Toutefois, remarquons que les dalles conditionnées à 25°C sous 
atmosphère à 90% d’humidité relative n’ont présenté aucune trace visible de développement fongique, 
même après 60 jours de conditionnement. 
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IV.1.3.2. Stabilité thermique et résistance au feu 
Les analyses du comportement thermique de la colle de caséines (Figures IV-16) montrent qu’elle 
est stable jusqu’à 150°C sans perte de masse significative en dehors de l’élimination de l’eau, ni de 
diminution importante du module de conservation, la colle restant solide jusqu’à cette température 
(Figure IV-16d). Le pic endothermique observé à 150°C pourrait correspondre à une réticulation des 
protéines, la dégradation thermique de la colle se produisant vers 200°C, avec des pertes de propriétés 
mécaniques, la colle se ramollissant sensiblement. Mais dans la gamme de températures auxquelles les 
dalles de faux-plafond sont exposées (-10°C à +50°C), les joints de colle de l’assemblage ne devraient 
pas se dégrader. 
Par ailleurs, la comparaison des thermogrammes des agrofibres longues de Rouche encollées ou 
non avec la colle de caséines (Figure IV-15) révèle un léger décalage des courbes, traduisant une 
résistance thermique accrue pour les agrofibres encollées : elles se dégradent à partir d’une 
température voisine de 250°C, contre 200°C pour les agrofibres non encollées. Cet apport de la colle 
d’assemblage se retrouve sur les propriétés de résistance au feu. 
 
 
 
RFL : Agrofibres longues au mat issues du défibrage mécanique orienté de Rouche ; RFL+CC : RFL encollée à la colle d’os 
(ratio colle/fibre de 0,25) 
Figure IV-15 : Analyse thermogravimétrique (ATG) et thermodifférentielle (DTG) d’agrofibres 
longues au mat de Rouche, encollées ou non à la colle de caséines 
 
 
Ainsi, les mesures de réactions au feu par rayonnement et de vitesse de propagation de flamme 
réalisées sur les dalles en agromatériau d’agrofibres longues de Rouche par le Laboratoire Central de 
la Préfecture de Paris (Tableau IV-6)  montre que : 
Exposées au rayonnement d’un épiradiateur à 500W placé à 3cm et 45° par rapport au matériau 
(NF P 92-501), les flammes apparaissent au bout de 12 à 13 secondes, et se propagent sur les 
deux faces du matériau non enduit en surface de colle au bout de 8,5 à 10 minutes. Par contre, 
lorsque les dalles sont enduites en surface par le film de colle, les flammes n’ont toujours pas 
atteint la face non exposée au bout de 20 minutes 
Exposées directement à une flamme durant 5 secondes (NF P 92-504), les dalles enduites par le 
film de colle s’avèrent peu inflammables, avec une vitesse de propagation de flamme 
inférieure à 2mm/s ; et même durant la combustion, le matériau ne se fragmente pas, ce qui 
évite la propagation de feu par chute de particules enflammées. 
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Figure IV-16 : Analyse du comportement thermique de la colle de caséines 
a – Analyses thermogravimétrique (ATG) et thermodifférentielle (DTG) (25 à 500°C, 10°C/min) 
b – Analyse enthalpique différentielle par balayage (25 à 500°C, 10°C/min) 
c - Analyse d’enthalpie différentielle par balayage (50.0 à 180.0 °C, 5.00 °C/min) 
d – Analyse mécanique dynamique 
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Sans encollage de 
surface 
Avec encollage 
de surface 
Essais par rayonnement   
Temps nécessaire à la première inflammation de 
la face exposée à l'épiradiateur (s) 
12-13 14 
Temps nécessaire à la première inflammation de 
la face non-exposée à l'épiradiateur (s) 
519-610 > 1200 
Vitesse de propagation de flamme   
Longueur d'échantillon détruite après exposition  
de 5 secondes à une flamme (mm) 
- 0 
Temps nécessaire pour parcourir la longueur 
détruite (s) 
- 0 
Tableau IV-6 : Mesures de réactions au feu par rayonnement et de vitesse de propagation de 
flamme réalisées sur les dalles d’agrofibres longues de Rouche encollée à la colle de caséines 
 
 
Au regard de ces résultats, les dalles d’agrofibres de Rouche assemblées par la colle de caséines 
pourront être classées M3 dans la classification française des matériaux (Norme NF P. 92.507). 
Plusieurs adaptations du procédé de fabrication seront encore nécessaires pour améliorer la résistance 
au feu, et atteindre un classement plus élevé (M0 à M1) autorisant une mise en œuvre pour une telle 
application de dalles de plafond. Mais ce classement M3 autorise la mise en œuvre des agrocomposites 
assemblés pour d’autres application entres autres comme les éléments de séparation (parois, cloisons-
écrans, etc…) (réglementation française DTU bois-feu 88 - Arrêté du 22 juin 1990). 
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IV.2. Des agrocomposites rigides hautes et moyennes-densités du type panneaux de 
particules ou de fibres 
Les panneaux de particules et de fibres sont des matériaux souvent oubliés dans la famille des 
composites. Ils ont été développés pour pallier partiellement à l’anisotropie naturelle du bois. Il s’agit 
de composite où le liant est généralement minoritaire, et où les agrofibres jouent à la fois le rôle de 
renfort et celui de matrice assurant la structure du composite. Ils peuvent être formé d’un ou plusieurs 
types de particules/fibres en une ou plusieurs strates, le liant étant surtout présent pour assurer la 
cohésion des fragments ligno-cellulosiques entre eux et éviter leur flambage. Le plus souvent, les 
liants utilisés dans ces composites sont des colles urée-formaldéhydes ou phénol-formaldhéydes, 
colles de plus en plus décriées pour leur réémission avec le temps de formaldéhyde dans l’air ambiant. 
Des solutions alternatives sont actuellement à l’étude afin d’améliorer ce facteur et rendre ces liants 
plus respectueux de l’environnement (Pizzi 2006, Fahmy et al. 2010, Pizzi et Mittal 2011, Imam et al. 
2013). De nombreux travaux traitent aussi de la biosourçabilité des colles, à partir de plantes et 
d’animaux, colles connues par le passé (sang, os, lait, pois,…) mais oubliées ou tombées en désuétude 
après l’arrivée des colles synthétiques, un peu à la manière des fibres d’origine naturelles. 
 
IV.2.1. Choix des agrofibres 
Dans un panneau de particules ou de fibres, la forme des fragments n’est pas considérée comme 
facteur prédominant. Il s’agit de les agencer  et de les lier par la colle pour obtenir un matériau 
possédant une structure continue et une densité déterminée qui les définit en trois catégories : les 
panneaux tendres (masse volumique inférieure à 400 kg/m3),  les panneaux durs (masse volumique 
comprise entre 800 et 950 kg/m3) et les panneaux extra-durs (masse volumique comprise entre 950 et 
1100 kg/m3) (Bary-Lenger et al. 1999) 
Dans le chapitre précédent, nous avons vu que les agrofibres de broyat de Foin des Marais ou  
obtenues par défibrage thermomécanique présentaient une bonne aptitude à la densification et une 
fonction de renfort significative. L’ajout d’une matrice liante à ces agrofibres permettrait d’améliorer 
le comportement mécanique des agrocomposites. Ces deux types d’agrofibres ont donc été retenus 
pour cette étude comme représentantes des autres agrofibres contenues dans les broyats, les extrudats 
et les agrofibres courtes au tapis isolées en défibrage mécanique orienté à partir de toutes les autres 
biomasses herbacées. 
 
IV.2.2. Choix de la colle 
Le choix de la colle est un paramètre important dans l’élaboration de panneaux de particules, mais 
l’homogénéité est aussi un facteur clef pour la bonne mise en œuvre du liant lors de l’assemblage. 
 
IV.2.2.1. Les liant biosourcés  
Trois colles aqueuses biosourcées de trois familles différentes ont été sélectionnées pour cette 
étude : 
une colle protéique : la colle d’os, 
une colle polysaccharidique : la colle d’amidon de blé,  
et l’acide citrique. 
Ces trois colles ont déjà fait l’objet d’études pour la fabrication de panneaux (El-Wakil et al. 2007, 
Konnerth et al. 2009, Kadja et al. 2011, Tondi et al. 2012, Umemura et al. 2012a-b, Nenonene et al. 
2014). La colle d’os en perle a été fournie par Ipharos (France) et la colle d’amidon de blé en poudre 
par Stoul (France). L’acide citrique est préparé sur place à partir d’acide citrique en poudre fourni par 
Sigma-Aldrich (France). 
 
IV.2.2.2. Mise en œuvre du liant 
Si la dispersion du liant dans les agrofibres est relativement simple dans le cas de l’acide citrique 
en solution aqueuse, elle l’est beaucoup moins dans le cas de la colle d’amidon et de la colle d’os, qui 
sont très visqueuses à température ambiante, et forment lors d’un mélange par malaxage des 
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gouttelettes sur lesquelles les agrofibres viennent s’agglomérer, créant ainsi des agrégats hétérogènes. 
Et bien que leur viscosité puisse être nettement diminuée par l’augmentation de la température, le 
mélange avec des agrofibres requiert un malaxeur très efficace pour assurer une bonne enduction par 
la colle. 
Un extrudeur bi-vis BC21 (Clextral, France) (Annexe IV-V.3) a dont été configuré avec un profil 
de vis comportant deux zones de mélange à l’aide de malaxeurs bilobes montés à 90° (Figure IV-17). 
Les agrofibres et la colle sont introduites en tête de fourreau, et l’eau est injectée dans le premier 
module La température du fourreau est adaptée à la colle utilisée : 60°C pour la colle d’os, 70°C pour 
la colle d’amidon, et 40°C pour l’acide citrique. Les conditions opératoires sont rassemblées dans le 
Tableau IV-7. 
Avec un tel profil de vis, et dans ces conditions opératoires, l’extrudeur bi-vis ne transmet que très 
peu d’énergie à la matière, limitant ainsi la fragmentation supplémentaire des agrofibres lors de 
l’encollage. 
Les agrofibres encollées sont ensuite séchées en étuve ventilée. 
 
IV.2.2.3. Obtention du matériau par thermopressage à faible taux d’hydratation 
La présence d’eau en excès peut s’avérer un inconvénient important lors du thermopressage : le 
pressage des agrofibres humides entraine une élimination de l’eau, mais aussi de la colle solvatée, et 
selon les combinaisons pression/température, la vapeur d’eau générée provoque des déformations 
pouvant aller jusqu’à la destruction des plaques. Le taux d’hydratation des agrofibres encollées doit 
donc être ajusté avant thermopressage. 
10g d’agrofibres encollées ont été introduites dans un moule fermé de 5x5cm, préalablement 
chauffé à la température et thermopressé dans une presse hydraulique MAPA50 (Pinette Emidecau 
Industries, France) (Annexe IV-VI.I) selon le profil de thermopressage suivant : la montée en pression 
se fait à 10 bar/min jusqu’à atteindre la pression de maintien. Après 1,5 minutes, la diminution de 
pression se fait à 5bar/min jusqu’à 10bar, puis à 1bar/min jusqu’à l’ouverture. La plaque est ensuite 
démoulée à chaud, puis laissée à refroidir à température ambiante. Les plaques sont ensuite découpées 
en 5 éprouvettes de 1cm de largeur, puis sont stabilisées en enceinte de stockage à 25°C et à 60% 
d’humidité relative durant 1 mois. 
 
IV.2.2.4. Caractérisation du matériau 
La densité et les caractéristiques de résistance en flexion des éprouvettes d’agromatériaux 
thermopressés sont rassemblées dans les Tableaux IV-8 à  IV-10. 
 
IV.1.1.1.3.Agrofibres encollées à l’amidon 
Le thermopressage des agrofibres encollées à la colle d’amidon s’est avéré difficile. A faible taux 
d’hydratation (8% d’eau), et malgré un taux de colle relativement élevé (33%), les matériaux 
thermopressés à 80°C ne présentent aucune cohésion entre les agrofibres. Ce résultat peut être imputé 
au fait que malgré le passage dans l’extrudeur, en configuration malaxeur et en présence d’agrofibres, 
l’amidon n’est pas suffisamment thermoplastifié, même s’il est gélatinisé. La thermoplastification de 
l’amidon en extrudeur bi-vis requiert des températures et surtout des taux de cisaillement plus élevés 
(Peyrat 2000, Rigal et al. 2001). Le thermopressage à plus forte température pourrait permettre 
d’améliorer la cohésion des agrofibres, mais risque de dégrader l’amidon s’il n’est pas suffisamment 
plastifié par l’eau. La réhydratation des agrofibres encollées par ajout d’eau avant thermopressage (27 
et 39% d’eau dans les agrofibres encollées) permet néanmoins de mobiliser la colle d’amidon, 
conduisant à un matériau faiblement densifié (0,53 à 0,68g/cm3) à 80°C et pour une pression exercée 
de 67kg/cm². Mais la résistance mécanique en flexion est faible, un peu plus élevée que celle obtenue 
par assemblage à la colle de caséines, mais nettement inférieure à celle des thermopressés par auto-
liaison (§ III.3.1.4, Tableau III-27). L’augmentation de la température de thermopressage devrait alors 
permettre d’améliorer la résistance des matériaux encollés à la colle d’amidon, mais elle se heurte à la 
gestion de la pression de vapeur d’eau lors du thermopressage en moule fermé, et de l’expansion de 
l’amidon à la détente. 
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Type 
matière 
première 
Type 
colle Vitesse 
de vis 
Débit 
agrofibres 
entrantes 
Taux 
de 
matière 
sèche 
Débit 
d'eau 
entrant 
Débit de 
colle 
entrant 
Taux de 
matière 
sèche 
Débit 
d'agrofibres 
encollées 
sortant 
Taux 
de 
matière 
sèche 
Taux de 
Colle/matière 
solide 
Taux 
d'agrofibres 
Ratio 
L/S 
Ratio 
eau/colle 
Ratio eau/ 
agrofibres 
  tpm kg/h % kg/h kg/h % kg/h % 
% de matière 
sèche 
% de matière 
sèche 
  
  
FMC1 Foin 
broyé 
6mm 
Colle d'os 250 0,62 88% 0,96 0,25 87% 1,6 49% 32 68 1,1 3,3 1,6 
FMC2 
Colle 
d’amidon 300       0,25 99% 1,48 49% 34 66 1,0 3,1 1,6 
D14C1 
Extrudat 
D14 
  
  
Colle d'os 250 0,73 90% 1,43 0,25 87% 2,36 43% 25 75 1,5 5,8 1,9 
D14C2 
Colle 
d’amidon 300       0,27 99% 2,08 39% 33 67 1,6 4,7 2,3 
D14C3 
Acide 
citrique 250       0,43 30% 2,25 47% 33 67 1,1 3,3 1,7 
D15C1 
Extrudat 
D15 
  
  
Colle d'os 250 0,94 94% 1,43 0,25 87% 2,3 44% 24 76 1,3 5,2 1,6 
D15C2 
Colle 
d’amidon 300       0,27 99% 2,21 45% 27 73 1,2 4,5 1,6 
D15C3 
Acide 
citrique 250       0,43 30% 1,98 54% 25 75 0,8 3,3 1,1 
Tableau IV-7 : Conditions opératoires des essais d’encollage en extrudeur bi-vis BC21 du Foin des Marais broyé ou défibré thermomécaniquement 
 
 
 
Figure IV-17 : Configuration et profil de vis de l’extrudeur BC21 mis en œuvre pour l’encollage des agrofibres de Foin des Marais
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Matière 
première 
 
 
Taux de 
colle 
Masse initiale Conditions opératoires Réponses mécaniques 
Agrofibres eau 
Taux 
d'humidité 
Température Pression Densité Module d'élasticité 
Contrainte maximale 
en rupture 
% matière 
sèche 
  % °c kg/cm² g/cm3 Mpa Mpa 
D14C2 33 10  8,2 80 67          
 
10  8,2 80 133          
10 10 38,8 80 67 0,53 ± 0,03 38 ± 27 0,9 ± 0,6 
10 5 26,6 80 67 0,68 ± 0,05 103 ± 23 2,5 ± 0,8 
Tableau IV-8 : Conditions opératoires de thermopressage de plaques d’agrofibres de Foin des Marais D14 encollées à la colle d’amidon en extrudeur 
bi-vis BC21 
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Figure IV-18 : Caractéristiques mécaniques des plaques thermopressées d’agrofibres de Foin des Marais D15 fonctionnalisées avec de l’acide 
citrique en fonction des conditions opératoires 
a – Densité apparente ; b – Module d’élasticité; c – Contrainte maximale à la rupture 
 
 
b a c 
291 
 
 
 
Taux de 
matière 
sèche 
Masse 
initiale 
Température Pression Densité Module d'élasticité Contrainte maximale en rupture 
 % g °c kg/cm² g/cm3 Mpa Mpa 
D14C3 90% 10 140 100 0,87 ± 0,03 7 ± 2 0,2 ± 0,1 
   140 200 1,18 ± 0,04 76 ± 11 1,2 ± 0,2 
   140 333 1,22 ± 0,02 103 ± 10 1,6 ± 0,1 
   110 100 0,86 ± 0,02 24 ± 6 0,5 ± 0,1 
   110 200 0,91 ± 0,01 25 ± 6 0,5 ± 0,0 
   110 333 0,99 ± 0,02 54 ± 12 0,9 ± 0,1 
   80 100 0,68 ± 0,04 10 ± 1 0,2 ± 0,0 
   80 200 0,73 ± 0,04 10 ± 2 0,3 ± 0,1 
   80 333 0,87 ± 0,03 33 ± 4 0,7 ± 0,0 
D15C3 89% 10 140 100 0,98 ± 0,02 90 ± 5 1,5 ± 0,2 
   140 200 1,06 ± 0,04 147 ± 21 1,9 ± 0,2 
   140 333 1,16 ± 0,02 156 ± 11 2,9 ± 0,4 
   110 100 0,88 ± 0,03 60 ± 2 1,0 ± 0,1 
   110 200 1,00 ± 0,03 99 ± 1 1,3 ± 0,1 
   110 333 1,04 ± 0,03 120 ± 20 1,9 ± 0,6 
   80 100 0,69 ± 0,05 31 ± 10 0,7 ± 0,2 
   80 200 0,79 ± 0,06 44 ± 14 0,9 ± 0,2 
   80 333 0,89 ± 0,04 57 ± 19 1,3 ± 0,3 
Tableau IV-9 : Conditions opératoires de thermopressage de plaques d’agrofibres de Foin des Marais traitées avec l’acide citrique en extrudeur bi-
vis BC21 
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Conditions 
de séchage 
Taux de 
colle Température Pression 
Taux 
d'humidité 
Densité Module d'élasticité Contrainte maximale 
en rupture 
  
% de masse 
sèche 
°c Kg/cm3  g/cm3 Mpa Mpa 
D14C1 80°C, 12h 25 140 100 2,2 0,66 ± 0,04 14 ± 5 0,4 ± 0,1 
    140 200 2,2 1,02 ± 0,07 340 ± 51 6,1 ± 1,3 
    140 333 2,2 1,03 ± 0,06 265 ± 61 4,3 ± 0,4 
 60°C, 24h   140 100 8,3 0,83 ± 0,03 126 ± 4 2,7 ± 0,4 
    140 200 8,3 1,15 ± 0,03 904 ± 214 9,5 ± 0,4 
    140 333 8,3 1,20 ± 0,07 1061 ± 112 15,2 ± 0,8 
  40°C, 7j   140 100 11,6 1,19 ± 0,05 1506 ± 43 22,6 ± 2,0 
    140 200 11,6 0,95* ± 0,14 637* ± 340 11,8* ± 4,3 
    140 333 11,6 1,04* ± 0,17 422* ± 111 12,0* ± 0,3 
FMC1  32 140 100 7,1 0,83 ± 0,18 247 ± 142 6,7 ± 2,8 
 60°C, 24h   140 200 7,1 1,03 ± 0,13 956 ± 273 16,0 ± 2,4 
    140 333 7,1 1,13 ± 0,14 1441 ± 422 21,9 ± 6,7 
D15C1 60°C, 24h 24 140 100 8,0 1,09 ± 0,08 821 ± 268 12,9 ± 4,7 
    140 200 8,0 1,31 ± 0,23 1544 ± 167 20,6 ± 3,3 
    140 333 8,0 1,24 ± 0,06 1687 ± 222 24,2 ± 4,9 
*Délamination partielle 
Tableau IV-10 : Conditions opératoires de thermopressage de plaques d’agrofibres de Foin des Marais encollées à la colle d’os en extrudeur bi-vis 
BC21 
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Il apparait que la colle d’amidon mise en œuvre pour ces essais n’est pas adaptée à l’obtention de 
matériaux thermopressés denses et résistants, mais s’apparente plutôt à une colle d’assemblage, 
comparable à la colle de caséines, permettant l’obtention d’agromatériaux peu denses, mais peu 
résistants. 
 
IV.1.1.1.4.Agrofibres encollées à l’acide citrique 
Les plaques thermopressées obtenues à partir des agrofibres traitées à l’acide citrique à faible 
humidité (89-90%) sont remarquablement homogènes comme le montre la faible dispersion des 
résultats de module d’élasticité et de contrainte à rupture. Mais malgré l’effet favorable d’une 
augmentation de la température ou de la pression de thermopressage (Figure IV-18), la densification 
des matériaux, qui peut atteindre des densités supérieures à 1,2g/cm3, ne se traduit pas par des valeurs 
très élevées de la contrainte à rupture (2,9±0,9MPa au maximum), ni de module d’élasticité 
(156±11MPa). Ces valeurs sont nettement inférieures à celles obtenues par thermopressage des 
agrofibres en l’absence de liant, et résultant du phénomène d’autoliaison des agrofibres dans des 
conditions voisines de température et pression (Tableau III-8 et Tableau III-27). 
L’acide citrique, acide organique tricarboxylique, est un réactif qui a été utilisé par certains 
auteurs pour une amélioration de la plastification de polysaccharides comme l’amidon (Wang et al. 
2007, Shi et al. 2008, Wang et al. 2009) ou de comptabilisation de mélange, en particulier des 
agrofibres (Umemura et al 2012a-b). Ainsi, l’acide citrique pourrait former, sous certaines conditions 
(milieu anhydre, catalyse et température élevée), des liaisons ester avec des groupements hydroxyles 
présents dans les agrofibres (cellulose, hémicelluloses,…). Mais, malgré la forte proportion d’acide 
citrique (25 à 33%), le faible taux d’hydratation du mélange (≤10% d’eau) et la température élevée du 
thermopressage (140°C), aucun effet d’amélioration des propriétés mécaniques par réticulation des 
agrofibres n’est observable. Au-delà du fait que les conditions de l’estérification de la cellulose ou des 
hémicelluloses par l’acide citrique ne seraient pas réunies, deux hypothèses permettront d’interpréter 
ce résultat : d’une part la présence, en proportion élevée dans le Foin des Marais (26% de la matière 
sèche) de composés hydrosolubles susceptibles d’interagir avec l’acide citrique ; et d’autre part, le 
caractère acide de l’acide citrique pourrait aussi favoriser l’hydrolyse partielle des polysaccharides de 
structure, contribuant à un affaiblissement de leur rigidité. Ceci pourrait expliquer la plastification de 
l’assemblage fibreux réalisé, manifestée par la déformation très importante des plaques 
thermopressées avant rupture. L’acide citrique n’est donc pas une colle adaptée pour l’obtention de 
matériaux thermopressés rigides et résistants, mais son effet plastifiant pourrait être exploité pour 
améliorer l’élasticité des panneaux, s’il n’interagit pas avec le liant. 
 
IV.1.1.1.5.Agrofibres encollées à la colle d’os 
Le thermopressage à 140°C des agrofibres de Foin des Marais encollées à la colle d’os permet 
d’obtenir des panneaux de densité élevée, jusqu’à 1,3g/cm3, dont la résistance à la rupture et le 
module d’élasticité en flexion tendent à augmenter avec l’élévation de la pression exercée (Figure IV-
19). Toutefois, cette résistance est aussi très sensible à l’humidité des agrofibres encollées (Figure IV-
20). A très faible taux d’hydratation des agrofibres (2,2%), la colle d’os ne semble pas être 
correctement mobilisée lors du thermopressage, et même à pressions élevées, les résistances 
mécaniques sont limitées. L’augmentation du taux d’humidité permet une meilleure mobilisation de la 
colle à 140°C, mais se heurte au contrôle de la pression de vapeur d’eau générée : à 11,6% d’humidité 
et pour une pression de thermopressage de 100kg/cm3, la colle joue pleinement son rôle de renfort de 
la structure fibreuse, avec une contrainte maximale de 22,6MPa et un module de 1500MPa ; mais cette 
résistance mécanique élevée est compromise à plus forte pression à cause d’une délamination du 
matériau à la détente. Un taux d’hydratation plus faible, voisin de 8%, permet de contrôler ce 
phénomène et d’atteindre pour toutes les agrofibres issues du broyage ou de l’extrusion, des valeurs 
croissantes de contrainte à la rupture et de module d’élasticité, nettement supérieure à celles obtenues 
par auto-liaison sans ajout de colle (Tableau III-8 et Tableau III-27), avec l’élévation de pression du 
thermopressage, et donc de la densification. 
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La colle d’os est donc un excellent candidat pour la production de panneaux d’agrofibres de 
moyenne à haute-densité, mais dont la mise en œuvre doit être optimisée en fonction des 
caractéristiques de son comportement à l’eau et à la chaleur. 
 
 
 
Figure IV-19 : Comportements mécaniques de plaques d’agrofibres de broyat de Foin des 
Marais et d’extrudats D14 et D15 enduites à la colle d’os et thermopressées à 140°C en fonction 
de la pression appliquée 
a – Densité apparente ; b – Module d’élasticité; c – Contrainte maximale à la rupture 
 
 
 
*délamination 
Figure IV-20 : Comportements mécaniques de plaques d’agrofibres encollées D14C1 
thermopressées à 140°C à différents taux d’humidité en fonction de la pression appliquée 
a – Densité apparente ; b – Module d’élasticité; c – Contrainte maximale à la rupture 
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IV.2.3. La colle d’os, une colle naturelle forte thermo-mobilisable 
La colle d’os fait partie d’une grande famille de colles d’origine animale : les colles à bases 
collagéniques. Elles proviennent d’un traitement acide ou alcalin d’organes à forte teneur en collagène, 
comme les peaux, des ligaments et tendons, les vessies ou les os. Les extraits visqueux et collant issus 
de l’hydrolyse partielle du collagène obtenus sont appelés des gélatines (Hull et Bangert 1952, 
Holmgren et al. 1998). 
L'usage des gélatines comme colle forte remonte à la haute Antiquité chinoise et égyptienne. 
Encore très utilisées durant la première moitié de 20ème siècle (Hull et Bangert 1952), les deux guerres 
mondiales et l’arrivée de colles synthétiques bon marché ont entrainé une diminution de l’usage des 
colles animales, raréfiées sur le marché, au point d'atteindre des prix prohibitifs durant la dernière 
guerre mondiale. Aujourd’hui, elles servent essentiellement aux travaux de restauration (taxidermie, 
ébénisterie,…) et ne sont plus que rarement utilisées en tant que colle industrielle, même si leur 
caractère biosourcé leur vaut un regain d’intérêt (Konnerth et al. 2009, Kadja et al. 2011, Nenonene et 
al. 2014). 
 
La gélatine en solution possède la propriété de former un gel rigide en refroidissant. Ce gel peut 
retourner à son état liquide visqueux par simple chauffage. Mise en solution aqueuse à chaud (entre 30 
et 60°C en fonction de l’origine de la gélatine), la triple hélice protéique qui compose le collagène est 
déstructurée en brins unitaires (Haug et al. 2004, Keenan  1994, Pearson 2003). Les brins unitaires se 
réarrangent lors du refroidissement en un nouveau réseau continu tridimensionnel lié par des 
interactions hydrogènes entre les brins. C’est la quantité de ces liaisons qui détermine la résistance 
mécanique de la matrice nouvellement formée, ainsi que le degré de dénaturation des protéines lors de 
l’extraction de la gélatine, et la vitesse de refroidissement, qui détermine la qualité du réarrangement 
des brins entre eux (Horman et Schlebuschm 1971, Kozlov et Burdygina 1983) 
La force du gel peut être diminuée par l’élévation de la température et la diminution de la 
concentration de la gélatine dans l’eau.  
 
Deux colles d’os ont été utilisées pour ces travaux : la première est fournie par la société Ipharos 
(France) et la seconde par la société Briançon (France). Les deux colles, de composition très proches, 
sont essentiellement protéiques et comportent une faible teneur en matières minérales (Tableau IV-11). 
Dans leur état de stockage sous forme de perles, elles contiennent 13% d’eau. 
 
 Taux de Matière minérale 
Taux d'azote organique 
(méthode de Kjeldahl) 
Taux de protéines* 
Colle d’os 
(IPHAROS) 
2,8% ± 0,1% 17,3% ± 0,5% 96,0% ± 2,7% 
Colle d’os 
(BRIANCON) 
2,6% ± 0,1% 16,8% ± 0,4% 93,1% ± 2,2% 
*Coefficient de  conversion protéique : 5.55 (Dumas et al. 2007) 
Exprimée en  pourcentage de matière sèche 
Tableau IV-11 : Analyse de la composition chimique des  colles d’os utilisées 
 
L’analyse des acides aminés (Annexe IV-III.8), en accord avec les données de la littérature, montre 
que les protéines qui composent la colle sont partiellement hydrophobes (57.2% des acides aminés qui 
les composent comportent un groupement apolaire) (Figure IV-17). Néanmoins, la colle d’os reste  
très affine de l’eau (Figure IV-18), avec 35% d’eau adsorbée à l’équilibre à 25°C avec une atmosphère 
à 90% d’humidité. 
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Exprimé en pourcentage de la matière azotée totale 
Figure IV-21 : Profil partiel d’acides aminés de la colle d’os Briançon 
 
 
 
 
 
Figure IV-22 : Isothermes de sorption de vapeur d'eau de la colle d’os 
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Les thermogrammes sous gaz neutre (Annexe IV-IV.2) révèlent que la colle, à humidité naturelle, 
est relativement stable jusqu’à 250 °C (Figure IV-23a). Toutefois, un petit évènement endothermique 
apparait vers 150°C pour une colle hydratée à 13%. Cet évènement est couplé à une légère perte de 
masse (de l’ordre de 5%) (Figure IV-23a-b). Il est probable que cet évènement corresponde à un 
phénomène de réticulation des chaines protéiques entre elles. L’analyse plus fine du comportement 
thermique entre 20 et 100°C révèle la présence de deux pics endothermiques à 65°C et 80°C, pouvant 
correspondre à la perte de la structure tridimensionnelle des protéines (Figure IV-24). Après 
refroidissement, une transition vitreuse semble apparaitre aux alentours de 40°C, correspondant 
probablement à la reformation du réseau tridimensionnel des brins de collagène dénaturés, mais de 
façon moins organisée que la structure initiale, car lors de la seconde montée en température, un seul 
pic endothermique apparait autour de 50°C. Toutefois, cela indique que l’on peut à nouveau faire 
« fondre » la colle. Remarquons que la localisation des pics entre 20 et 100°C est grandement fonction 
du taux d’humidité de la gélatine (Figure IV-25). 
 
 
 
 
25 à 500°C, 10°C/min 
Figure IV-23 : Analyse thermique de la colle d’os 
a – Analyses thermogravimétrique (ATG) et thermodifférentielle (DTG) 
b – Analyse enthalpique différentielle par balayage 
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20 à 100°C, 5°C/min 
Figure IV-24 : Analyse enthalpique différentielle par balayage de la colle d’os 
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20 à 100°C, 5°C/min 
Figure IV-25 : Analyse enthalpique différentielle par balayage de la colle d’os à différents taux 
d’hydratation 
 
L’analyse mécanique dynamique (Annexe IV-IV.4) permettant de déterminer les propriétés 
viscoélastiques, et plus particulièrement la rigidité et l’élasticité des polymères lorsqu’ils sont soumis à 
une sollicitation mécanique, a été menée sur la colle d’os broyée mais non assemblée (Figure IV-21).  
Le module de perte et le facteur de perte déterminés sur la colle d’os à humidité de stockage 
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alentours de 80°C, une modification du comportement viscoélastique apparait. Toutefois, le facteur de 
perte conserve des valeurs relativement faibles, indiquant une modification du comportement des 
constituants polymériques de la colle, mais sans modification majeure du comportement à l’échelle 
macroscopique du matériau. 
 
 
Figure IV-26 : Analyse mécanique dynamique de la colle d’os 
 
 
Le second pic du facteur de perte correspond vraisemblablement au phénomène endothermique 
observé lors des analyses thermiques. Etant donnée la forte chute du facteur après ce pic, l’hypothèse 
d’une réticulation des protéines semble d’autant plus probable, la formation de liaisons chimiques 
fortes entre les brins protéiques entrainant de ce fait une rigidification la matrice. 
Toutefois, il n’y a pas de fusion directement observable de la colle. Les perles de colle, même 
chauffées jusqu’à 180°C, ne fondent pas  (Tableau IV-12). Par contre à partir de 100°C, lorsque l’on 
applique une contrainte (compression dans un moule par exemple), les perles de colle s’étalent et 
forment une matrice homogène. L’augmentation de la température entraine une diminution de la 
contrainte minimale à appliquer pour que la « fusion » de la perle de colle s’opère. La matrice formée 
par les perles « fondues » n’est pas totalement homogène, mais elle le devient lorsque les perles sont 
broyées plus finement. Enfin, une contrainte à chaud sous pression entraine une expansion de la 
matrice lors du relâchement des contraintes. Par ailleurs, la déshydratation totale de la colle se traduit 
par une perte totale de sa capacité à former une matrice continue. 
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Taux 
d’humidité 
Température Pression 
Durée de 
thermopressage 
Observations 
% °C kg/cm² min  
13 100 - - Pas de fonte 
13 100 7 30 Début de cohésion mais pas de fonte totale des perles 
de colle 
13 100 7 60 Début de cohésion mais pas de fonte totale des perles 
de colle (mais un peu plus que celle de 30s) 
13 100 7 90 Début de cohésion mais pas de fonte totale des perles 
de colle (mais un peu plus que celle de 60s) 
13 100 33 30 Plaque cohérente mais il y a toujours présence 
d'empreintes de perles, bulles piégées dans la matrice 
13 100 33 60 Plaque cohérente mais non homogène (présence de 
perles encore nettement visibles), bulles piégées dans 
la matrice 
13 100 67 30 Idem précèdent 
13 100 133 30 Idem précèdent 
13 120 - - pas de fonte 
13 120 7 30 Plaque à peu près homogène (toujours présence de 
quelques empreintes de granulés), bulles piégées 
comportement rhéologique plastique (extrusion par les 
interstices du moule) 
13 120 33 30 Idem précédent 
13 120 67 30 Idem précédent 
13 140 - - pas de fonte 
13 140 7 30 cohésion et fonte homogène mais expansion 
13 160 - - pas de fonte 
13 180 - - pas de fonte 
0 100 20 30 pas de cohésion 
0 120 20 30 pas de cohésion 
0 140 20 30 pas de cohésion 
0 160 20 30 pas de cohésion 
0 180 20 30 pas de cohésion 
0 200 20 30 pas de cohésion mais modification de l'aspect des 
perles (début de dégradation de la colle?) 
0 220 20 30 Cohésion mais expansion violente 
Moule 5x5cm, 10g de colle d’os en perle, montée et descente en pression: 10 bar/s 
Tableau IV-12 : Comportement de perles de colle d’os soumises à la température et à la pression 
dans un moule fermé 
 
En conclusion, la colle d’os peut donc être assimilée à une colle thermoplastique thermofusible, 
dont la température d’écoulement sous contrainte varie en fonction de son taux d’humidité. La colle se 
rigidifiera de plusieurs manières:  
par diminution de la température, entrainant un réassemblage des brins protéiques en un 
réseau tridimensionnel,  
par élimination de l’eau, qui agit comme plastifiant et permet une certaine mobilité des 
polymères protéiques entre eux, 
par réticulation des chaînes protéiques entre elles. 
Les deux premières possibilités permettent la formation d’une matrice réversible, tandis que la 
troisième engendre l’établissement de  liaisons irréversibles entre les polymères. 
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IV.2.4. Etude des conditions d’obtention de panneaux de fibres hautes-densités à partir des 
agrofibres liées à la colle d’os 
Bien que toutes les agrofibres obtenues par les différents défibrages de biomasses herbacées 
étudiées conduisent par thermopressage à des plaques denses et rigides (§III.1.7, III.2.4.3, III.3.1.4 et 
III.3.2.3), les agrofibres courtes et fines issues du défibrage thermomécanique en extrudeur bi-vis 
présentent une distribution granulométrique et une répartition de facteur de forme resserrées, a priori 
propice à l’homogénéité de l’enduction par la colle d’os. Par ailleurs, cette dernière peut 
avantageusement être réalisée en extrudeur bi-vis configuré comme un mélangeur-malaxeur. Elle 
pourra donc être menée directement après le défibrage thermomécanique, dans un seul extrudeur bi-
vis, configuré pour réaliser cette double opération de défibrage et d’enduction par la colle, conduisant 
à une agrofibre fonctionnalisée pour l’obtention de panneaux. 
La matière première choisie pour la mise au point de ce nouveau procédé est le Foin des Marais 
broyé pour faciliter le contrôle de son introduction dans l’extrudeur bi-vis. 
 
IV.2.4.1. Choix de la configuration et du profil de vis de l’extrudeur bi-vis pour la préparation 
d’agrofibres de Foin des Marais fonctionnalisées à la colle d’os 
L’extrudeur bi-vis mis en œuvre pour la production d’agrofibres fonctionnalisées à la colle d’os 
(Evolum HT53 Clextral (France), § III.3.1.1) est du même type que celui utilisé pour le défibrage 
thermomécanique des biomasses herbacées (Annexe IV-V.3). Il est configuré en deux parties (Figure 
IV-27) : 
 Après introduction des broyats de Foin des Marais (grille de calibrage de 6mm ou 2mm) 
dans le premier module, les quatre suivants sont dédiés au défibrage thermo-mécanique. Le profil de 
vis installé, avec deux zones restrictives de contraintes (bilobes BL22 à 90°C et contre filet CF2C), le 
profil de température de consigne et le point d’injection d’eau sont les mêmes que ceux précédemment 
pour le défibrage (Figure III-45). 
 Puis après introduction de la colle d’os solide au sixième module, les trois suivants sont 
consacrés à l’encollage des agrofibres, dans lesquels est installé un profil de vis adapté de celui 
précédemment mis en œuvre (§IV.2.2.2, Figure IV-17) avec deux séries de malaxeurs bilobes BL22 
montés à 90°C espacés de 8,9mm. La température de consigne du fourreau dans la zone des malaxeurs 
est fixée à 60°C. 
La totalité de l’eau est injectée en tête du module 3 avec un débit de 19,7kg/h et la colle d’os est 
introduite sous forme solide dans le module 6. La matière sèche des extrudats obtenus est déterminée 
en sortie de bi-vis, et leur teneur en azote organique est mesurée par la méthode d’analyse de Kjeldahl. 
Le Tableau IV-13 rassemble les conditions d’extrusion pour les essais réalisés. 
 
En l’absence d’ajout de colle, l’extrudeur bi-vis fonctionne comme un défibreur 
thermomécanique, mais avec des énergies mécaniques spécifiques élevées (300 à 400Wh/kg), 
nettement supérieures à celles observées précédemment dans le cas de l’extrudeur BC45 ne 
comportant pas de seconde zone d’encollage et avec un profil de vis équivalent (essai D8 et D14, 220 
à 260Wh/kg) (Figure III-45, Tableau III-22). Cette augmentation de l’énergie mécanique spécifique 
(EMS), qui dépend des conditions opératoires de taux d’hydratation et de taille des broyats introduits, 
est imputable aux contraintes supplémentaires imposées aux agrofibres dans les malaxeurs de la 
seconde partie du fourreau. 
Par contre, l’ajout de la colle diminue nettement l’EMS (Figure IV-28) : à ratio  de 20g de colle 
pour 100g d’agrofibres, l’EMS retrouve des valeurs équivalentes à celles observées pour le défibrage 
seul, voir même inférieures lorsque le taux de colle introduite double (Essai D27C1.8 : 161 Wh/kg 
pour un ratio colle/agrofibres de 42g pour 100g). Ceci est révélateur du changement de comportement 
de l’écoulement du mélange agrofibres-colle par rapport aux agrofibres seules dans la seconde partie 
du fourreau. Bien que l’eau soit injectée en tête de la première partie de défibrage, la colle, introduite 
sous forme solide après défibrage, passe en phase fondue dans la seconde partie du fourreau, jouant 
alors en quelque sorte un rôle de lubrifiant des agrofibres. 
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Figure IV-27 : Profil  de vis utilisée pour le défibrage-encollage en extrudeur bi-vis Evolum HT53 de Foin des Marais avec de la colle d’os (profil 
MR1)  
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Débit de broyat 
de Foin des 
Marais  
Taux de 
matière 
sèche 
Débit 
colle d’os 
Taux 
d’azote 
organique 
Ratio 
colle/agrofibres 
Ratio 
L/S 
Débit 
extrudant  
Taux de 
matière 
sèche 
Taux 
d’azote 
organique 
Couple EMS 
 kg/h %* kg/h % (1) *  kg/h % %(2) %max Wh/kg** 
D21 25,0 88,6 - - 0 1,04 40,4 54,7 1,1 80,1 414 
D21C1 25,0 88,6 4,3 17,3 17 0,91 46,7 54,8 3,4 57,8 268 
D22*** 21,7 89,3 - - 0 1,16 40,2 48,2 1,1 56,4 289 
D22C1*** 21,7 89,3 4,4 17,3 20 1,00 46,4 52,2 3,7 46,2 216 
D25 25,3 87,0 - - 0 1,07 42,8 51,4 1,1 60,5 311 
D27 20,5 87,0 - - 0 1,28 36,6 48,7 1,0 59,4 304 
D25C1.1 25,3 87,0 1,1 16,7 4 1,03 43,9 51,5 1,9 58,6 300 
D25C1.3 25,3 87,0 2,8 16,7 11 0,98 45,5 44,9 2,7 52,1 254 
D27C1.5 20,5 87,0 4,8 16,7 23 1,07 43,5 51,9 4,1 46,2 208 
D27C1.8 20,5 87,0 8,7 16,7 42 0,94 48,1 52,0 5,1 44,4 161 
D26**** 22,3 87,0 - - 0 1,19 39,8 48,9 1,1 58,0 298 
D26C1**** 22,3 87,0 4,8 16,7 21 1,01 44,4 52,2 3,9 45,6 211 
Conditions opératoires : Vitesse de rotation des vis : 200 tpm, température de la zone d’encollage : 60°C, Débit d’eau entrant : 19,7kg/h 
 
(1) colle Ipharos : 17,3% d’azote organique, colle Briançon : 16,7% d’azote organique ; (2) Déterminé par dosage de l’azote organique 
* gramme de colle (en matière sèche) pour 100g d’agrofibres sèches ;**EMS calculé par rapport à l’extrudat sec ;  *** Broyat à l’aide d’une grille de 
calibration de 2mm ; ****Température de la zone d’encollage : 80°C 
Tableau IV-13 : Conditions opératoires des essais de défibrage/encollage de Foin des Marais en extrudeur bi-vis Evolum HT53 (profil MR1)
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Evolum 53, profil MR1, 200tpm 
Figure IV-28 : Influence du taux d’incorporation de colle d’os sur l’énergie mécanique 
spécifique 
 
 
L’analyse du profil de remplissage du fourreau de l’extrudeur bi-vis (Figure IV-29) montre alors 
que, pour un coefficient de remplissage global du fourreau voisin de 0,23, 60% de la totalité de la 
matière est contenue dans la zone consacrée au défibrage (Tableau IV-14). L’eau y est injectée pour 
atteindre un rapport eau totale/matière sèche des agrofibres de 1.2, soit une teneur théorique en eau de 
l’agrofibre de 54,6%. Dans les contrefilets CF2C en fin du profil de vis de défibrage, où la matière est 
fortement comprimée (taux de remplissage de 1,58g de matière hydratée par centimètre cube de 
volume libre), le taux d’hydratation est proche de 50% en absence de colle. Les agrofibres et la colle 
introduite sont alors rapidement transportées dans les vis de convoyage à pas direct (taux de 
remplissage de cette zone de 0,066 g/cm3) jusqu’aux premiers malaxeurs bilobes. La matière sèche 
plus élevée du mélange (54,6%, soit 45,4% de taux d’hydratation) s’explique par l’introduction de la 
colle, à un taux de matière sèche élevé (87%), et par le passage d’une partie de l’eau en phase vapeur. 
Dans les malaxeurs bilobes, où le mélange colle/agrofibres s’accumule mais sans être fortement 
comprimé (taux de remplissage de 0,51g/cm3), le taux d’hydratation retrouve une valeur plus élevée, 
proche de 50%, équivalente à celle mesurée dans les contrefilets de défibrage, ce qui indique que l’eau 
est bien transférée vers la colle, conduisant à un mélange colle-agrofibres hydraté dans les mêmes 
proportions que les agrofibres seules, malgré l’apport supplémentaire de matière sèche correspondant à 
la colle. A l’appui de cette hypothèse, rappelons que la colle est plus affine de l’eau que les agrofibres 
extrudées (Figure IV-30). Les échanges d’eau se feraient des agrofibres hydratées vers la colle sèche, 
permettant d’atteindre un taux d’hydratation de cette dernière pour lequel elle fond à partir de 60°C 
(Figure IV-25). En sortie de ces malaxeurs, le mélange est transporté vers la seconde zone de 
malaxeurs, puis la sortie du fourreau, avec un taux d’hydratation qui se stabilise autour de 45%, 
correspondant à la matière sèche mesurée sur l’extrudant (52,2%). Le bilan matière établi dans cet 
essai fait état d’une perte en eau de 5% de l’eau totale introduite, imputable probablement aux pertes 
de vapeurs d’eau par dégazage en sortie des zones de contraintes, en particulier des contrefilets de 
défibrage et à l’introduction de la colle (module ouvert), et à la sortie du fourreau, où un faible 
échappement de vapeur d’eau est observable. Remarquons cependant que 48% de taux d’hydratation 
reste relativement proche de la valeur correspondant aux consignes d’introduction (22,3kg/h de Foin 
des Marais à 87,0% de matière sèche, 4,8kg/h de colle d’os à 87,0% de matière sèche, et 19,7kg/h 
d’eau introduits correspondraient à un taux d’hydratation du mélange de 49,7%). Par ailleurs, cet 
extrudat humide en sortie de fourreau présente un caractère collant marqué, qui n’a pas permis de 
•• • 
• 
305 
 
déterminer de façon fiable la répartition du mélange en fin du fourreau, entre la seconde zone de 
malaxeurs et les vis de convoyage, du fait de l’entrainement de matière par adhésion au fourreau lors 
de son ouverture. Mais globalement le remplissage de cette zone (0,4g/cm3) est proche de celui de la 
première zone de bilobes (0,52g/cm3), indiquant bien que l’agrofibre et la colle y sont à nouveau 
intimement mélangées. 
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Evolum HT53, 200tpm, débit solide entrant : 20kg/h (80,6% de masse sèche), débit liquide entrant : 20,2kg/h (L/S :1,3) 
Figure IV-29 : Taux de remplissage du fourreau en eau et en Foin des Marais lors du 
défibrage/encollage en extrudeur bi-vis HT53 de Foin des Marais (essai D26C1) 
 
 
 
 
 Zone 
Volume libres 
des zones 
Masse Taux de 
matière sèche 
Taux de 
remplissage 
en solide 
Taux de 
remplissage 
en eau 
  cm3 g mg/cm3 mg/cm3 
Fibres (20kg/h)+ 
eau (20 kg/h) 
  
Z1 1118 220,25 27,3% 54 143 
Z2 (BL) 182 86,66 47,6% 227 250 
Z3 514 86,51 46,7% 79 90 
Z4 (CF2C) 51 80,65 50,1% 792 789 
Colle (5kg/h) Z5 752 49,67 54,6% 36 30 
 Z6 (BL) 182 94,21 50,3% 261 257 
 Z7 224 51,83 51,9% 120 111 
 Z8 (BL) 294 116,47 52,1% 206 190 
Tableau IV-14 : Remplissage massique moyen du fourreau de l’extrudeur bi-vis HT53 lors du 
défibrage/encollage de Foin des Marais (essai D26C1) 
 
• • 
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Extrudat D21 ; colle d’os Ipharos 
Figure IV-30 : Comparaison des isothermes de sorption de vapeur d'eau de la colle d’os et des 
agrofibres extrudées de Foin des Marais 
 
Pour tous les essais réalisés, le caractère collant des extrudats est observé, et la mesure du taux 
d’azote organique, indicateur de la teneur en protéine, augmente bien avec la proportion de colle 
introduite. Les bilans établis, tenant compte de la proportion de protéines introduites avec l’agrofibre 
(1,0% d’azote organique dans le Foin des Marais), montrant que la totalité de la colle introduite est 
bien incorporée dans les agrofibres, et qu’aucune différence significative de comportement à 
l’encollage n’est observable entre la colle d’os fournie par Ipharos ou par Briançon. Il en est de même 
pour la légère augmentation de la température de consigne de la zone de malaxage (60 à 80°C). 
Dans tous les cas, l’observation directe des extrudats après séchage ne révèle pas de présence de 
particules de colle infondue. L’observation des agrofibres au microscope électronique à balayage 
(Figure IV-31) n’a cependant par permis de mettre en évidence la répartition de la colle en surface des 
agrofibres avec certitude, du fait de la forte déstructuration des tissus. De même, l’analyse de surface 
par spectrométrie en énergie n’a pas donné de résultat exploitable : le spectre révélant la présence 
d’azote, dont la teneur reste relativement faible (5% de la matière sèche au maximum), est masqué par 
ceux de l’oxygène et du carbone, présents en beaucoup plus grande quantité. Toutefois, l’analyse de la 
teneur en azote organique dans les fractions granulométriques d’extrudats encollés séchés séparées par 
tamisage (Tableau IV-15) montre que la répartition de la colle est pratiquement identique à toutes les 
échelles de dimension des agrofibres, ce qui confirme la qualité du mélange. 
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Figure IV-31 : Observation au MEB d’agrofibres de Foin des Marais encollées à la colle d’os en 
extrudeur bi-vis HT53 (essai D21C1) 
 
Matière première 
Fraction 
granulométrique 
Teneur en azote organique 
(méthode de Kjeldahl) 
% azote / g de masse sèche 
Foin des Marais 2012  1,03 
Fibres extrudées D21  1,09 
Colle d'os  4,06 
Fibres extrudées et 
encollées D21C1 
Ensemble 3,45 
(+ de 3.55mm) 3,60 
(entre 3.55 et 1 mm) 3,49 
(entre 1 et 0.25 mm) 3,39 
(- de 0.25 mm) 3,57 
Tableau IV-15 : Taux d’azote organique présent dans les agrofibres obtenues par 
défibrage/encollage à la colle d’os en extrudeur bi-vis Evolum HT53 
 
De plus, l’étude du comportement thermique des agrofibres (Annexe IV-IV.3) avec ou sans 
encollage confirme l’association intime de la colle avec les agrofibres (Figure IV-32). En effet, dans le 
cas des agrofibres encollées, le premier évènement thermique à une température proche de 60°C peut 
être attribué à la perte de structure des protéines de la colle d’os (§ IV.2.3, Figure IV-24), confirmant 
bien sa présence et son caractère thermofusible même après séchage de l’extrudat. Dans le cas des 
agrofibres non encollées, le pic de flux de chaleur endothermique aux alentours de 135°C pourrait être 
attribué aux transitions des biopolymères des agrofibres de Foin des Marais thermoplastifiées par 
défibrage thermomécanique et aux réactions avec les composés hydrosolubles présents responsables 
du phénomène d’auto-liaison des agrofibres lors d’un thermopressage sans liant. Le déplacement de ce 
pic vers des valeurs plus élevées de température, voisine de 145°C, dans le cas des agrofibres 
encollées, témoignerait de l’association intime des agrofibres et de la colle. Rappelons que 
l’évènement endothermique apparaissant vers 150°C dans le cas de la colle seule, avec une perte de 
100µm '. " EHT = {ri.oo kV WD = 25 mm Detector = SE1 
Date 23 Jan 2013 
CIRIMAT-A7 
ll'JP - Toulouse 
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masse (§ IV.2.3, Figure IV-23), correspondrait à un phénomène de réticulation des chaînes protéiques 
entre elles. Et bien qu’il ne soit pas possible d’affirmer que cette réticulation se produise aussi avec les 
constituants des agrofibres, l’association avec elles sera suffisamment intime pour permettre la prise 
des joints de colle entre les agrofibres à une échelle macro-moléculaire. Remarquons enfin que la 
température de cet évènement endothermique irréversible (absence de pic lors de la  seconde montée 
de température), correspond bien à un phénomène de réticulation/durcissement, et est très sensible aux 
taux d’hydratation des agrofibres (Figure IV-33). Ceci souligne bien l’importance de ce facteur lors du 
thermopressage des agrofibres pour l’obtention de panneaux densifiés. 
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25 à 180°C, 5°C/min 
Figure IV-32 : Analyse d’enthalpie différentielle à balayage d’agrofibres de Foin des Marais 
encollées par de la colle d’os 
a – Foin des Marais 2012, lot 1 ; b – Agrofibres encollées D21C1 
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25 à 180°C, 5°C/min 
Figure IV-33 : Analyse d’enthalpie différentielle à balayage d’agrofibres de Foin des Marais 
encollées par de la colle d’os à différents taux d’humidité 
 
En conclusion, le procédé compact couplant le défibrage thermo-mécanique et l’encollage par la 
colle d’os des agrofibres est bien efficace pour leur fonctionnalisation vers la fabrication de panneaux 
densifiés. 
 
IV.2.4.2. Etude des conditions de thermopressage des agrofibres fonctionnalisées par la colle d’os 
en extrudeur bi-vis 
Les agrofibres encollées sélectionnées pour l’étude des conditions opératoires de thermopressage 
sont issues d’une production dans les conditions opératoires de l’essai D21C1 en extrudeur Evolum 
HT53. 
Afin de limiter les pertes latérales de matière, un moule fermé en acier de 15 cm par 15 cm pour 
10cm de haut est utilisé. Une masse connue d’agrofibres encollées est introduite manuellement dans la 
partie femelle du  moule, préalablement mise en température, entre deux feuilles de papier sulfurisé. 
La partie mâle, mise en température elle aussi, est ajustée et les agrofibres sont assemblées par une 
thermopresse hydraulique à plateau chauffant (presse MAPA 50, Pinette Emidecau Industries, France) 
à pression et température choisies selon le cycle décrit dans la Figure IV-34 (Annexe IV-VI.1).  
  
 
Presse utilisée : presse hydraulique MAPA50 (Pinette Emidecau Industries). 
Figure IV-34 : Protocole 2 de thermopressage utilisé pour la réalisation des panneaux de fibres 
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Ce cycle en deux étapes de compression est choisi pour limiter les effets d’une déstructuration des 
plaques sous l’effet d’une détente trop rapide de la vapeur d’eau. 
Les plaques formées sont découpées en éprouvettes et conditionnées pendant 1 mois à 25°C et à 
60% d’humidité relative avant d’être caractérisées. Après stabilisation, leurs densités apparentes sont 
déterminées, puis les éprouvettes sont soumises au test mécanique en flexion trois points selon la 
recommandation de la norme NF EN 310:1993, permettant de déterminer le module d’élasticité et la 
contrainte maximale à la rupture (Annexe IV-VI.3). 
 
La masse de matière première introduite s’est avérée être un facteur influençant les 
caractéristiques mécaniques du matériau lors de ce protocole. Les plaques d’agrofibres à 8,2% 
d’humidité à l’introduction ont été thermopressées à 140°C à différentes pressions à partir de masse  
d’agrofibres allant de 50g à 200g. Les résultats sont présentés dans le Tableau IV-16. 
 
Masse 
introduite 
Pression 
appliquée 
Densité Module d’élasticité 
Contrainte maximale 
à la rupture 
g kg/cm² g/cm3 MPa MPa 
200 37 1,06 ± 0,05 532 ± 114 8,2 ± 1,5 
 74 1,27 ± 0,02 1313 ± 94 20,4 ± 2,2 
 111 1,28 ± 0,04 1256 ± 283 21,7 ± 3,5 
 148 1,32 ± 0,03 1534 ± 160 26,0 ± 2,3 
150 37 1,06 ± 0,05 611 ± 160 7,9 ± 1,8 
 74 1,27 ± 0,04 1809 ± 353 21,1 ± 4,0 
 111 1,32 ± 0,04 2240 ± 291 28,4 ± 3,1 
 148 1,31 ± 0,05 1959 ± 343 26,5 ± 2,7 
100 37 1,17 ± 0,04 1222 ± 283 13,0 ± 3,0 
 74 1,28 ± 0,03 2224 ± 407 23,6 ± 3,9 
 111 1,30 ± 0,04 2391 ± 528 23,8 ± 6,2 
 148 1,33 ± 0,04 2778 ± 500 26,6 ± 5,4 
50 37 1,04 ± 0,07 963 ± 333 6,4 ± 3,3 
 74 1,13 ± 0,08 1478 ± 429 12,9 ± 3,6 
 111 1,17 ± 0,09 1334 ± 1104 10,5 ± 9,2 
  148 1,26 ± 0,08 3153 ± 993 24,2 ± 6,9 
Tableau IV-16 : Comportements mécaniques de plaques d’agrofibres encollées D21C1 à 8.2% 
d’humidité et thermopressées à 140°C, en fonction de la pression appliquée et de la quantité de 
matière introduite 
 
Une masse trop faible d’agrofibres introduites limite la densité des plaques : à pression croissante, 
elle est systématiquement plus faible pour 50g que pour 100g et plus, bien qu’à pression élevée 
(140kg/cm²), l’écart devienne peu significatif. A partir de 100g d’agrofibres encollées introduites, et 
74 kg/cm² de pression, la densification des agrofibres devient équivalente pour toutes les quantités 
d’agrofibres thermopressées à la même pression, atteignant des valeurs proches de 1,3g/cm3 (Figure 
IV-35a). Parallèlement, pour 50g d’agrofibres fonctionnalisées, la résistance à rupture est plus faible 
qu’avec 100g, et la dispersion des résultats est plus élevée (Figure IV-35c) Il en est de même pour le 
module d’élasticité, même s’il devient équivalent à forte pression (140kg/cm²) pour 50 et 100g 
d’agrofibres, mais avec une plus grande dispersion des valeurs avec 50g d’agrofibres (3152±993MPa) 
(Figure IV-35b). Il apparait donc que 50g d’agrofibres introduites est insuffisant pour assurer, dans les 
conditions du protocole de thermopressage adopté, une bonne mise en contact des agrofibres encollées 
et une distribution homogène des joints de colle entre les agrofibres, ce qui explique la plus forte 
résistance à rupture.  
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Figure IV-35 : Comportements mécaniques en fonction de la pression appliquée et de la quantité 
de matière introduite de plaques d’agrofibres encollées D21C1 à 8.2% d’humidité 
thermopressées à 140°C 
a – Densité apparente ; b – Module d’élasticité; c – Contrainte maximale à la rupture 
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Paradoxalement, l’augmentation de la quantité d’agrofibres introduites au-delà de 100g ne semble 
pas favoriser la résistance à rupture et le module d’élasticité, bien que les densités des matériaux soient 
équivalentes. Plusieurs hypothèses peuvent expliquer ce résultat : l’augmentation de l’épaisseur de la 
plaque liée à celle de la quantité d’agrofibres thermopressées limite la diffusion thermique au cœur de 
la plaque en formation, entrainant une moins bonne mise en œuvre du liant ; et/ou l’eau par diffusion 
sous forme vapeur, empêchant la bonne prise de la colle qui conserve sa fluidité lors du relâchement 
des contraintes de pression et n’assure pas correctement son rôle de matrice rigide. Remarquons 
cependant qu’à partir de 150g d’agrofibres, la dispersion des valeurs devient plus faible, témoignant 
d’une meilleure homogénéité des plaques, et que la résistance à la rupture atteint 28,4±3,1MPa à 
111kg/cm² pour 150g d’agrofibres, avec un module d’élasticité élevé (2240±291MPa). C’est donc 
cette quantité d’agrofibres introduite qui a été retenue pour étudier l’influence des principaux facteurs 
sur le thermopressage. 
Le taux d’eau présent dans les agrofibres lors du thermopressage est aussi important. La 
comparaison de panneaux obtenus à 160°C à partir de 150g d’agrofibres sans ou avec encollage (D21 
et D21C1), à 2,4%  et 6,4% d’humidité (Tableau IV-17), montre qu’à faible taux d’eau présent (2,4%), 
l’agrofibre encollée tend à se comporter comme l’agrofibre non encollée, conduisant à des plaques de 
densité et de résistance mécanique très voisine. La colle est peu mobilisée dans ces conditions. A 
l’inverse, en présence d’eau avant thermopressage (6,4%), le matériau obtenu présente, à conditions de 
thermopressages identiques, des caractéristiques mécaniques largement supérieures. Toutefois, dans ce 
domaine de pression à température supérieure à 100°C, la présence d’eau peut aussi devenir néfaste. 
L’eau présente dans le matériau, maintenue sous forme liquide par la compression dans le moule 
fermé peut, lors du relâchement des contraintes, provoquer une explosion de vapeur entrainant 
localement une décohésion interne des agrofibres. Ce phénomène est amplifié par la formation d’une 
croûte en surface (Figure IV-36). 
 
Matière 
introduite 
Taux 
de colle 
Taux 
d’humidité 
Pression 
appliquée 
Densité 
Module 
d’élasticité 
Contrainte maximale 
à la rupture 
 %massique %massique kg/cm² g/cm
3 MPa MPa 
D21 0 2.4 56 0,77 ± 0,02 71 ± 8 1,7 ± 0,1 
   93 0,97 ± 0,06 413 ± 174 4,7 ± 1,5 
   130 1,08 ± 0,04 731 ± 173 7,9 ± 1,6 
   167 1,13 ± 0,06 934 ± 187 10,1 ± 1,4 
D21CI 23 2.4 56 0,75 ± 0,04 80 ± 23 1,4 ± 0,3 
   93 0,94 ± 0,05 332 ± 93 3,8 ± 1,0 
   130 1,09 ± 0,07 1029 ± 350 10,4 ± 3,8 
   167 1,16 ± 0,06 1374 ± 656 13,0 ± 6,0 
  6.4 56 1,13 ± 0,05 1473 ± 391 13,5 ± 3,3 
   93 1,27 ± 0,04 3109 ± 382 28,1 ± 5,4 
   130 1,27 ± 0,05 3410 ± 772 29,0 ± 7,8 
Tableau IV-17 : Comportements mécaniques en fonction de la pression appliquée, de 
l’incorporation de colle et du taux d’humidité de plaques obtenues à partir de 150g d’agrofibres 
thermopressées à 160°C 
 
 
 
 
 
Figure IV-36 : Délamination partielle d’une éprouvette de 
panneaux de fibres haute-densité  
Conditions opératoires : 150g d’agrofibres D21C1 à 6.4% 
d’humidité, thermopressées à 160°C et 167kg/cm² 
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En conclusion, la température et la pression appliquée lors du thermopressage peuvent influencer 
la densification des agrofibres et améliorer le comportement mécanique des agrocomposites formés. 
Néanmoins, la bonne mise en œuvre de la colle est aussi nécessaire. La colle d’os nécessitant de l’eau 
pour sa mise en œuvre, le taux d’humidité des agrofibres encollées avant thermopressage joue aussi un 
rôle important. Ces trois facteurs ont donc été étudiés vis-à-vis de la réponse mécanique en flexion des 
panneaux de fibres formés sur un domaine expérimental variant de 80 à 180°C, de 19 à 185 kg/cm² et 
de 2,4% à 10,2% d’humidité dans les agrofibres (Tableau IV-18).  
 
 Facteur  Unité  Centre Pas de variation 
U1 Taux d’humidité           %                          6,3 3,9 
U2 Température               °C                         130 50 
U3 Pression                  kg/cm²                     102 83 
Tableau IV-18 : Domaine expérimental pour l’étude des conditions de thermopressage des 
panneaux de fibres 
 
Les agrofibres encollées obtenues dans les conditions d’extrusion et d’encollage D21C1 sont 
séchées à 60°C jusqu’à 2.4% d’humidité, puis réhydratées par pulvérisation sur les agrofibres en 
suspension agitée. Elles sont ensuite thermopressées selon le protocole décrit précédemment. La 
quantité d’agrofibres introduite dans le moule pour chaque essai est de 150±2g. 
 
Dans le domaine expérimental envisagé, seule une partie des conditions ont conduit à des plaques 
suffisamment cohérentes et homogènes pour permettre les analyses, du fait d’une très faible cohésion, 
ou d’une délamination, voire d’une explosion à l’ouverture du moule. Un domaine inaccessible à 
l’exploitation des résultats apparait systématiquement en relation avec le couple pression/température, 
dépendant du taux d’humidité des agrofibres encollées introduites (Figure IV-37). 
 
La répartition des points expérimentaux pour lesquels les plaques cohérentes et caractérisables 
sont obtenues définit un domaine de forme complexe dans le plan température/pression, déplacé selon 
l’axe du taux d’humidité vers des valeurs plus faibles de ces deux facteurs. Dans ce domaine 
expérimental accessible, les essais sont réalisés selon un maillage régulier, pour lequel il est 
raisonnable de supposer que les réponses étudiées varient de façon continue en fonction de ces trois 
facteurs. Elles peuvent donc être représentées par un modèle polynomial de second degré, dès lors que 
les variables réelles seront transformées en variables codées. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
La discontinuité que constitue l’impossibilité d’obtenir des plaques caractérisables ne peut être 
représentée par un tel modèle. C’est pourquoi les surfaces de réponse ne seront exploitées que dans le 
domaine accessible. 
Le Tableau IV-19 rassemble les conditions opératoires et les résultats du plan d’expériences ainsi 
réalisé. 
 
 
 
 
Xi : variable codée 
Ui : variable réelle 
Ui0 : centre du domaine 
ΔUi : pas de variation 
 
X· = Ut- UiO 
t '1Ui 
3 3 3 
Réponse = A0 + L A,X, + L A,,x,2 + L A,jx,xi 
1 1 1 
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 H=2.4%  H=6.4%  H=8.2%  H=10.2% 
* Eprouvette réalisée * Eprouvette délaminée 
 
Taux d’humidité 2.4% Pression (kg/cm²) 
  19 37 56 74 93 111 130 148 167 185 
Te
m
pé
ra
tu
re
 (°
C
) 
180  *  *  *  *   
160 *  *  *  *  *  
140  *  *  *  *  * 
120           
100           
80           
 
Taux d’humidité 6.4% Pression (kg/cm²) 
  19 37 56 74 93 111 130 148 167 185 
Te
m
pé
ra
tu
re
 (°
C
) 
180  *  *  *  *   
160 *  *  *  *  *  
140  *  *  *  *  * 
120 *  *  *  *  *  
100           
80           
 
Taux d’humidité 8.2% Pression (kg/cm²) 
  19 37 56 74 93 111 130 148 167 185 
Te
m
pé
ra
tu
re
 (°
C
) 
180           
160 *  *  *  *  *  
140  *  *  *  *  * 
120   *  *  *  *  
100    *  *  *   
80           
 
Taux d’humidité 10.2% Pression (kg/cm²) 
  19 37 56 74 93 111 130 148 167 185 
Te
m
pé
ra
tu
re
 (°
C
) 
180           
160 *  *  *      
140  *  *  *  *  * 
120 *  *  *  *  *  
100  *  *  *  *  * 
80 *  *  *  *  *  
Figure IV-37 : Domaine expérimental réel de l’étude des conditions de thermopressage des 
panneaux de fibres 
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Taux 
d’humidité 
Température Pression Coordonnées normalisées D E σmax 
 % °C kg/cm² X1 X2 X3 g/cm3 MPa MPa 
1 2,4 140 37 -1,00 0,20 -0,78 0,43 ± 0,02 1 ± 0 0,1 ± 0 
2 2,4 140 74 -1,00 0,20 -0,34 0,7 ± 0,02 35 ± 9 0,7 ± 0,2 
3 2,4 140 111 -1,00 0,20 0,11 0,84 ± 0,04 91 ± 12 1,6 ± 0,3 
4 2,4 140 148 -1,00 0,20 0,55 0,99 ± 0,04 209 ± 44 3,1 ± 0,6 
5 2,4 140 185 -1,00 0,20 1,00 1,07 ± 0,05 357 ± 96 5,1 ± 1,2 
6 2,4 140 74 -1,00 0,20 -0,34 0,58 ± 0,04 14 ± 6 0,4 ± 0,1 
7 2,4 140 111 -1,00 0,20 0,11 0,87 ± 0,04 165 ± 39 2,2 ± 0,5 
8 2,4 140 148 -1,00 0,20 0,55 0,94 ± 0,05 251 ± 99 3,3 ± 0,9 
9 2,4 160 19 -1,00 0,60 -1,00 0,34 ± 0,01 1 ± 0 0,1 ± 0 
10 2,4 160 56 -1,00 0,60 -0,55 0,75 ± 0,04 80 ± 23 1,4 ± 0,3 
11 2,4 160 93 -1,00 0,60 -0,11 0,94 ± 0,05 332 ± 93 3,8 ± 1 
12 2,4 160 130 -1,00 0,60 0,34 1,09 ± 0,07 1029 ± 350 10,4 ± 3,8 
13 2,4 160 167 -1,00 0,60 0,78 1,16 ± 0,06 1374 ± 656 13 ± 6 
14 2,4 180 37 -1,00 1,00 -0,78 0,66 ± 0,03 36 ± 8 0,9 ± 0,1 
15 2,4 180 74 -1,00 1,00 -0,34 0,95 ± 0,05 497 ± 228 5,2 ± 2,4 
16 2,4 180 111 -1,00 1,00 0,11 1,17 ± 0,05 1901 ± 526 17,1 ± 4,8 
17 2,4 180 148 -1,00 1,00 0,55 1,26 ± 0,03 3200 ± 562 28,9 ± 7,6 
18 6,3 120 56 0,00 -0,20 -0,55 0,87 ± 0,03 233 ± 53 3,2 ± 0,7 
19 6,3 120 93 0,00 -0,20 -0,11 1,05 ± 0,03 746 ± 147 7,5 ± 1,3 
20 6,3 120 130 0,00 -0,20 0,34 1,21 ± 0,06 1922 ± 598 17,8 ± 5,2 
21 6,3 120 167 0,00 -0,20 0,78 1,22 ± 0,07 2075 ± 653 18,8 ± 5,9 
22 6,3 140 37 0,00 0,20 -0,78 0,89 ± 0,04 314 ± 90 4,1 ± 0,9 
23 6,3 140 74 0,00 0,20 -0,34 1,15 ± 0,07 1646 ± 367 13,9 ± 2 
24 6,3 140 111 0,00 0,20 0,11 1,28 ± 0,03 2821 ± 498 25 ± 4 
25 6,3 140 148 0,00 0,20 0,55 1,31 ± 0,05 3664 ± 283 34,9 ± 4 
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Taux 
d’humidité 
Température Pression Coordonnées normalisées D E σmax 
 % °C kg/cm² X1 X2 X3 g/cm3 MPa MPa 
26 6,3 140 185 0,00 0,20 1,00 1,34 ± 0,03 3895 ± 258 34,7 ± 5,1 
27 6,3 160 19 0,00 0,60 -1,00 0,66 ± 0,02 55 ± 5 1,4 ± 0,1 
28 6,3 160 56 0,00 0,60 -0,55 1,13 ± 0,05 1473 ± 391 13,5 ± 3,3 
29 6,3 160 93 0,00 0,60 -0,11 1,27 ± 0,04 3109 ± 382 28,1 ± 5,4 
30 6,3 160 130 0,00 0,60 0,34 1,27 ± 0,05 3410 ± 772 29 ± 7,8 
31 6,3 180 37 0,00 1,00 -0,78 0,94 ± 0,03 467 ± 90 6 ± 0,8 
32 8,2 160 56 0,49 0,60 -0,55 1,24 ± 0,04 1633 ± 233 19,5 ± 2,7 
33 8,2 160 93 0,49 0,60 -0,11 1,28 ± 0,02 2036 ± 200 24,7 ± 4,1 
34 8,2 140 37 0,49 0,20 -0,78 1,06 ± 0,05 611 ± 160 7,9 ± 1,8 
35 8,2 140 74 0,49 0,20 -0,34 1,27 ± 0,04 1809 ± 353 21,1 ± 4 
36 8,2 140 111 0,49 0,20 0,11 1,32 ± 0,04 2240 ± 291 28,4 ± 3,1 
37 8,2 140 148 0,49 0,20 0,55 1,31 ± 0,05 1959 ± 343 26,5 ± 2,7 
38 8,2 140 185 0,49 0,20 1,00 1,31 ± 0,04 1748 ± 437 25,6 ± 3,2 
39 8,2 120 56 0,49 -0,20 -0,55 1,12 ± 0,05 769 ± 177 9,6 ± 1,6 
40 8,2 120 93 0,49 -0,20 -0,11 1,27 ± 0,04 1620 ± 168 19,1 ± 2,5 
41 8,2 120 130 0,49 -0,20 0,34 1,32 ± 0,04 1475 ± 409 20,9 ± 5,4 
42 8,2 100 74 0,49 -0,60 -0,34 1,02 ± 0,04 281 ± 52 4 ± 1 
43 8,2 100 111 0,49 -0,60 0,11 1,19 ± 0,06 774 ± 317 10 ± 4 
44 10,2 80 19 1,00 -1,00 -1,00 0,48 ± 0,02 4 ± 1 0,2 ± 0,1 
45 10,2 80 56 1,00 -1,00 -0,55 0,83 ± 0,04 142 ± 27 2,2 ± 0,4 
46 10,2 80 93 1,00 -1,00 -0,11 0,99 ± 0,03 400 ± 133 4,8 ± 1,1 
47 10,2 80 130 1,00 -1,00 0,34 1,1 ± 0,04 930 ± 164 9,7 ± 1,7 
48 10,2 80 167 1,00 -1,00 0,78 1,15 ± 0,09 1247 ± 595 12,2 ± 5,8 
49 10,2 100 37 1,00 -0,60 -0,78 0,87 ± 0,04 337 ± 107 4,4 ± 1,7 
50 10,2 100 74 1,00 -0,60 -0,34 1,09 ± 0,03 1164 ± 143 11,7 ± 1,3 
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Taux 
d’humidité 
Température Pression Coordonnées normalisées D E σmax 
 % °C kg/cm² X1 X2 X3 g/cm3 MPa MPa 
51 10,2 100 111 1,00 -0,60 0,11 1,18 ± 0,08 2144 ± 710 22,1 ± 7,8 
52 10,2 100 148 1,00 -0,60 0,55 1,27 ± 0,02 2807 ± 346 28,3 ± 4,8 
53 10,2 100 185 1,00 -0,60 1,00 1,28 ± 0,06 3100 ± 566 28,9 ± 3,8 
54 10,2 120 19 1,00 -0,20 -1,00 0,71 ± 0,01 105 ± 9 1,8 ± 0,2 
55 10,2 120 56 1,00 -0,20 -0,55 1,11 ± 0,03 1505 ± 261 14,6 ± 2,4 
56 10,2 120 93 1,00 -0,20 -0,11 1,25 ± 0,04 2922 ± 368 26,1 ± 3,4 
57 10,2 120 130 1,00 -0,20 0,34 1,3 ± 0,03 3463 ± 388 35,2 ± 3,3 
58 10,2 120 167 1,00 -0,20 0,78 1,3 ± 0,04 3535 ± 317 38,7 ± 6,8 
59 10,2 140 37 1,00 0,20 -0,78 1,15 ± 0,02 2217 ± 247 21 ± 3,8 
60 10,2 140 74 1,00 0,20 -0,34 1,22 ± 0,11 3034 ± 214 29,4 ± 4,5 
Tableau IV-19 : Conditions opératoires du plan d’expériences, matrice d’expériences en coordonnées normalisées et réponses mesurées pour l’étude 
des conditions d’obtention de panneaux d’agrofibres encollées à la colle d’os 
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Le calcul des coefficients du modèle permettant de relier les réponses étudiées aux trois variables 
est réalisé à l’aide du logiciel NemrodW par la méthode de moindre carré (Annexe VIII). Les 
équations de description des réponses sont regroupées dans le Tableau IV-20. L’analyse des seuils de 
signification calculés pour les coefficients des modèles soumis à un test de Student ont permis de 
déterminer quels sont les facteurs les plus importants pour chaque réponse.   
 
Réponse Equation du modèle 
Densité              D = 1,198 + 0,29 x X1 + 0,31 x X2 + 0,32 x X3 
    -0,18 x X1²  -0,23 x X2²  -0,25 x X3² 
    -0,28 x X1X2  -0,14 x X1X3  -0,12 x X2X3 
Ecart-type = 0,05           
Module 
d’élasticité en 
flexion trois 
points           
E = 1517 + 1617 x X1 + 2031 x X2 + 1169 x X3 
    -270 x X1²  -1017 x X2²  -439 x X3² 
    -983 x X1X2 + 533 x X1X3 + 799 x X2X3 
Ecart-type = 600           
Contrainte 
maximale à la 
rupture en 
flexion trois 
points                
σmax = 15,4 + 16,2 x X1 + 19,5 x X2 + 11,5 x X3 
    -1,2 x X1²  -7,8 x X2²  -4,0 x X3² 
    -5,1 x X1X2 + 7,1 x X1X3 + 9,8 x X2X3 
Ecart-type = 4,1           
En gris : coefficients jugés non pertinent suite au test de Student (Annexe VIII) 
Tableau IV-20 : Equation des réponses modélisées  
X1 : coordonnée codée du facteur du taux d’humidité; X2 : coordonnée codée du facteur de 
température; X3 : coordonnée codée du facteur de pression exercée 
 
Pour la densité des plaques thermopressées, tous les coefficients du modèle polynomial du second 
degré sont significatifs, et les trois facteurs ont une importance équivalente et sont en interaction les 
uns avec les autres. Dans le domaine expérimental accessible, l’augmentation du couple 
température/pression conduit à une densification du matériau, quelle que soit l’humidité de départ des 
agrofibres encollées, comme l’illustre les courbes d’isoréponse tracées grâce au modèle, en fonction de 
ces facteurs (Figure IV-38). La densité peut atteindre des valeurs supérieures à 1,3g/cm3, pour des 
valeurs élevées de pression (>100kg/cm²) ; mais ce maximum se décale vers la zone de plus faible 
température lorsque l’humidité des agrofibres augmente. Aux teneurs en eau moyenne, une large 
gamme de densité, allant de 0,3 à 1,3g/cm3, pourra être atteinte avec des plaques cohérentes dans un 
large domaine de conditions de thermopressage. 
La résistance en flexion de ces plaques cohérentes évolue dans le même sens que la densité. Bien 
que certains coefficients des termes en carrés et des termes d’interaction des modèles du module 
d’élasticité et de la résistance maximales soient moins significatifs, les équations polynomiales restent 
de second degré, avec une contribution importante d’une élévation de la pression et de la température, 
et de leur interaction, ce qu’illustrent les courbes d’isoréponses tracées aux différents taux 
d’humidité des agrofibres (Figures IV-39 et IV-40). Comme pour la densité, l’augmentation de la 
teneur en eau décale la zone de résistance mécanique maximale accessible vers les plus faibles couples 
température/pression. Mais à humidité plus élevée (8,2%), dans la zone maximale de densité des 
plaques (≥1,3g/cm3), l’élévation de la température (130 à 150°C) et de la pression (100 à 180kg/cm²) 
augmente le module d’élasticité et la contrainte à rupture jusqu’à des valeurs respectivement 
avoisinant 3500 et 40MPa. A 10% d’humidité, l’excès d’eau limite l’accès à des plaques cohérentes. 
Mais des valeurs de module d’élasticité et de résistance aussi élevées pourront être atteintes à plus 
faible température (120°C) et pression élevée (180kg/cm²). 
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Dans le plan : Pression, Température 
En rouge : domaine inaccessible à l’exploitation des résultats ; En rouge : domaine expérimental accessible 
Figure IV-38 : Surfaces d’isoréponse de densité des matériaux formés d’agrofibres encollées à la 
colle d’os 
a - Taux d’humidité = 2,4 % ; b- Taux d’humidité = 6,4 % ; 
c – Taux d’humidité = 8,2 % ; d – Taux d’humidité = 10,2 % 
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Dans le plan : Pression, Température 
En rouge : domaine inaccessible à l’exploitation des résultats ; En rouge : domaine expérimental accessible 
Figure IV-39 : Surfaces d’isoréponse du module d’élasticité des matériaux formés d’agrofibres 
encollées à la colle d’os 
a - Taux d’humidité = 2,4 % ; b- Taux d’humidité = 6,4 % ; 
c – Taux d’humidité = 8,2 % ; d – Taux d’humidité = 10,2 % 
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Dans le plan : Pression, Température 
En rouge : domaine inaccessible à l’exploitation des résultats ; En rouge : domaine expérimental accessible 
Figure IV-40 : Surfaces d’isoréponse de la contrainte maximal en rupture des matériaux formés 
d’agrofibres encollées à la colle d’os 
a - Taux d’humidité = 2,4 % ; b- Taux d’humidité = 6,4 % ; 
c – Taux d’humidité = 8,2 % ; d – Taux d’humidité = 10,2 % 
 
 
En conclusion, l’eau présente initialement dans les agrofibres encollées est nécessaire à la 
bonne mobilisation de la colle d’os, mais entraine par ailleurs l’apparition d’un domaine de conditions 
opératoires de température et de pression non compatibles avec l’obtention de plaques cohérentes. La 
température permet l’écoulement de la colle sous contrainte, et assure aussi l’élimination de l’eau 
après l’écoulement afin de figer la colle. L’augmentation de la pression assure une bonne mise en 
contact des agrofibres entre elles, une bonne dispersion de la colle entre les agrofibres, voire une 
expression de l’eau libre et de la colle solvatée contenue dans les agrofibres vers l’espace interstitiel 
entre les agrofibres. Ainsi l’élévation du couple température/pression permet une bonne densification 
et une bonne diffusion de la colle entre les agrofibres, et l’humidité, à partir d’une teneur seuil 
minimum nécessaire à l’écoulement de la colle, facilite la mobilisation du liant. L’étude des surfaces 
de réponses des caractéristiques des plaques thermopressées en fonction de ces trois facteurs a permis 
de dresser une cartographie des conditions opératoires nécessaires pour atteindre des matériaux de 
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densité et de résistance déterminées : de 0,3 à 1,3kg/cm3 de densité et de 1 à 3900MPa et 0,1 à 39MPa 
de module d’élasticité et de contrainte maximale. L’étude de l’influence du temps de mise en contact 
(durée de maintien en pression), ainsi que du refroidissement contrôlé des plaques pourraient encore 
élargir ce domaine. 
 
Les agrofibres encollées à la colle d’os thermopressées dans des conditions d’hydratation 
contrôlées permettent d’obtenir une gamme importante de plaques denses à très denses dont les 
caractéristiques mécaniques de résistance en flexion sont comparables à celles obtenues pour les 
panneaux de fibres (norme française NF EN 312). Les domaines d’application de ce type de matériau 
sont multiples (panneaux de structure, ameublement, parement et décoration, etc…). Pour illustrer un 
exemple d’application dans le domaine de l’écoconstruction, un prototype de plaques de parement 
pour l’habillage mural a été réalisé. 
 
IV.2.5. Production d’un prototype de dalle de parement à partir d’agrofibres de Foin des 
Marais 
L’objectif de la démonstration est la production d’une pré-série de plaques en agrofibres de Foin 
des Marais pour l’habillement mural d’un hall d’entrée de bâtiment, mis à disposition par la 
Communauté de Communes Cœur d’Estuaire. Le cahier des charges pour les plaques était une 
dimension de 40cm par 40cm, une épaisseur de l’ordre du centimètre, et une résistance mécanique 
suffisante pour permettre la pose sur un châssis de latte en bois fixé au mur. 
Le schéma de production pilote des plaques de parement est le même que celui mis en œuvre pour 
l’étude des conditions de défibrage/encollage et de thermopressage (Figure IV-41) : 
 Le Foin des Marais broyé avec la grille de calibrage de 6mm est introduit dans 
l’extrudeur bi-vis Evolum HT53 pour y être défibré et fonctionnalisé à la colle d’os. 
Les conditions opératoires d’extrusion sont rapportées dans le Tableau IV-21, avec 
deux profils de vis de la zone d’encollage en vue de comparer leurs effets sur 
l’homogénéité final des plaques thermopressées (Annexe IV-V.3).  La colle d’os mis 
en œuvre est la colle d’os fournie par Briançon, et 410kg d’extrudat fonctionnalisé à 
la colle d’os ont été produits. Les extrudats obtenus sont séchés jusqu’à 8,4% 
d’humidité résiduelle dans un sécheur dynamique Sécheur Clextral Evolum 600 
(Clextral, France).  
 Les agrofibres fonctionnalisées à la colle d'os sont thermopressées dans un moule 
fermé de 40x40cm chargé avec 1,75kg (Presse PEI 400T, Pinette Emidecau 
Industries, France, France) (Annexe IV-VI.1). Les conditions de thermopressage sont 
fixées à 100°C et 115kg/cm², avec un cycle comparable à celui utilisé précédemment 
(Figure IV-42). 200 plaques ont ainsi été produites et stockées à température et 
hygrométrie ambiantes. 
 
  D23C1 D24 C1 
Profil   MR2 MR1 
Débit agrofibres entrant kg/h 20 20 20 20 
Débit colle entrant kg/h 5,52 4,58 5,79 5,47 
Ratio colle/fibres * 28% 23% 29% 27% 
Ratio L/S   0,98 1,01 0,97 0,98 
Débit extrudat sortant kg/h 44 46,4 44,3 43,4 
Taux de matière sèche % 53,2 52,6 54,7 54,8 
Vitesse de vis tpm 201 201 201 201 
Couple %max 34,6 41,6 44,4 46,1 
EMSextrudat sec Wh/kg 149 189 188 203 
%MSFoin des Marais 6mm : 91,6; %MScolle d'os 87,0%, Débit eau entrant : 19,7kg/h 
* gramme de colle (en matière sèche) pour 100g d’agrofibres sèche 
Tableau IV-21 : Conditions opératoires des essais de défibrage/encollage de Foin des Marais en 
extrudeur bi-vis Evolum HT53 pour la production de prototype de dalles de parement 
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Figure IV-41 : Schéma de production des plaques de parement d’agrofibres de Foin des Marais 
défibré thermomécaniquenent et  encollées à la colle d’os 
 
 
 
Presse utilisée : Thermpresse PEI 400T 
Figure IV-42 : Protocole de thermopressage utilisé pour la réalisation des plaques de parement 
en Foin des Marais 
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La cartographie des caractéristiques mécaniques (Annexe IV-VI.3) réalisées à partir 
d'éprouvettes prélevées sur des demi-plaques thermopressées (Figure IV-43) montre que la densité 
varie peu à la surface des plaques. Tout au plus, les plaques obtenues avec les agrofibres 
fonctionnalisées avec le profil d'encollage comportant deux séries de malaxeurs bilobes de plus grande 
longueur (profil MR1) conduisent à une contrainte à rupture moyenne un peu plus élevée 
(12,2±2,4MPa) et moins d'effet de bord que celles obtenues à partir des agrofibres fonctionnalisées 
avec le profil d'encollage comportant trois séries de malaxeurs plus courtes (profil MR2) (Figure IV-
44). L'aspect de surface des plaques est voisin, avec toutefois un peu plus de piquetage sombre dans le 
cas des agrofibres encollées avec le profil de vis MR2. L'augmentation de la température de 
thermopressage provoque l'apparition  d'une variation de teinte vers le brun plus sombre. 
 
 
 
Figure IV-43 : Cartographie de demi-plaque  d’agrofibres D23C1 et D24C1 thermopressées 
dans des conditions identiques 
a – Densité (D23C1) ; b – Densité (D24C1) ; c – contrainte maximale à la rupture (D23C1) ; d – 
contrainte maximale à la rupture (D24C1) 
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Figure IV-44 : Quatre plaques de parements provenant d’agrofibres encollées par les profils 
MR1 et MR2 
 
Les plaques de parement ainsi produites en série prototype ont les caractéristiques suivantes 
(Annexe IV-VI.3) : 
 une dimension de 40x40x0,9cm, avec une densité de 1,2g/cm3, soit une masse 
moyenne de 1,7kg autorisant une manutention aisée au montage. 
 un module d'élasticité en flexion de 645±155MPa, traduisant une certaine souplesse 
des plaques; et une résistance maximale en flexion de 12,3±3MPa, autorisant un 
poids d'environ 80kg sur un plaque posée entre deux appuis écartés de 35cm. Elles 
résisteront donc à la contrainte exercée par un homme en appui sur le mur. 
 Une dureté de surface (Shore D) globale de 68 ±5° (face supérieur : 71±5° ; face 
inférieur : 65±4°) 
 Enfin, les mesures de comportement au feu réalisées au laboratoire Central de la 
Préfecture de Parais (Tableau IV-22) permettent de les classer dans la catégorie M3 
(Norme NF P. 92.507) ou B (EN 13501-1), ce qui autorisera leur mise en œuvre entre 
autre comme élément d’habillage mural ou de sol d’un local, élément de cloison ou 
élément de mobilier (réglementation française DTU bois-feu 88 - Arrêté du 22 juin 
1990). 
 
 
Prototype de plaque 
de parement 
Essais par rayonnement  
Temps nécessaire à la première inflammation de 
la face exposée à l'épiradiateur (s) 
100-110 
Temps nécessaire à la première inflammation de 
la face non-exposée à l'épiradiateur (s) 
> 1200 
Tableau IV-22 : Mesures de réactions au feu par rayonnement et de vitesse de propagation de 
flamme réalisées sur les plaques de parement en agromatériau d’agrofibres de Foin des Marais 
 
Pour améliorer la finition de surface et diminuer la sensibilité aux variations d'humidité ambiante 
susceptibles de provoquer des variations dimensionnelles, les plaques ont été vernies avant montage et 
posées en tuilage sur le châssis bois fixé sur deux surfaces murales de 11m² (Figure IV-45). Aucune 
Profil MR1 
100°C.115 kg/cm² 
Profil MR2 
140°C.115 kg/cm² 
Profil MR2 
100°C.115 kg/cm² 
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difficulté particulière n'a été rencontrée au montage par un professionnel du bâtiment. Seules quelques 
déformations de plaques sont apparues dans le temps après environ 4 mois, suite aux variations 
d'hygrométrie ambiante dans le hall non chauffé, et dans les zones pour lesquelles l'espace entre le mur 
et les plaques se serait avéré insuffisant. Ce point nécessitera donc une étude complémentaire pour 
diminuer la sensibilité à l'humidité, inhérente aux agrofibres elles-mêmes et à la colle d'os mis en 
œuvre. Plusieurs voies ont été abordées dans ce sens: la recherche d'une formulation de colle 
biosourcée sur laquelle nous reviendrons à travers le dernier chapitre de ce manuscrit; et la sélection 
d'agrofibres présentant une plus faible affinité pour l'eau. Ce dernier point à d’ores et déjà été abordé à 
travers la réalisation d'agrofibres fonctionnalisées par la colle d'os et des agrofibres issues du broyage 
de cannes de Roseau, ou de défibrage mécanique orienté du Mélilot (Figure IV-46). Dans ces 
matériaux, c'est l’agrofibre de Foin des Marais fonctionnalisée par la colle d'os qui joue le rôle de liant 
des autres agrofibres, permettant d'apporter au matériau d'autres fonctionnalités comme la résistance à 
l'eau, la protection contre les ravageurs (champignons, rongeurs,...), la résistance au feu, mais aussi de 
moduler les propriétés d'isolation phonique et thermique, voir mécanique. 
 
   
Figure IV-45 : Les plaques de parement agrosourcées de démonstration dans le sas d’entrée de 
la pépinière d’entreprise de la CCCE 
 
 
  
Figure IV-46 : Plaques multifibres provenant de la CCCE 
 
 
 
 
Agrofibres de Foin des Marais encollées avec colle d’os, 
avec finition de surface en Canne de Roseaux 
hydrophobe 
Panneau composite sandwich moyenne-densité 
(0,88g/cm3) avec deux peaux  d’agrofibres de Foin des 
Marais encollées avec colle d’os haute densité et une âme 
de fragments de bois de Mélilot blanc basse-densité liés 
entre eux par des agrofibres-colle de Foin des Marais 
327 
 
IV.3. Etude de l’incorporation des agrofibres dans les matières plastiques pour la 
production de composites thermoplastiques 
Les fibres naturelles sont aussi de plus en plus exploitées pour le renforcement mécanique des 
matériaux du type polymères plastiques (§ I.1.2). Leur coût de revient plus faible compense leurs plus 
faibles propriétés mécaniques, comparés aux renforts plus usuels (fibres de verre, fibres de carbone). 
Généralement, dans le marché de la construction, les marges se font principalement sur le volume et 
moins sur la plus-value unitaire. La diminution des coûts de production tout en conservant des 
propriétés mécaniques acceptables est un bon aiguillon économique pour le développement des 
composites fibres/polymères thermoplastiques. De plus, la part d’agrofibres présent dans le matériau 
permet souvent de l’alléger, et d’être partiellement biosourcé, ce qui réduit son impact 
environnemental d’autant plus que les polymères thermoplastiques chargés en agrofibres sont souvent 
recyclables. 
Actuellement deux types d’agrofibres sont principalement recherchés : des agrofibres de hautes 
qualités  de type fibres textiles comme le chanvre ou le lin pour leurs performances mécaniques et 
leurs grandes dimensions, dans lesquelles on peut inclure les agrofibres de bambou, de plus en plus 
étudiées ; et les broyats micronisés de biomasses végétales (bois, pailles,…) (Hill et Hughes 2010, 
Summerscales et al. 2010, Abdul Khalil et al. 2012, Dittenber et GangaRao 2012, Ku et al. 2011, 
Faruk et al. 2012, Ho et al. 2012). 
Néanmoins, l'inconvénient majeur de ces agrofibres est leur hydrophilie, qui peut changer leurs 
dimensions et leurs caractéristiques mécaniques (§ I.2.5). A l’inverse, les polymères thermoplastiques 
généralement utilisés dans les composites présentent une très bonne hydrophobicité, mais leurs 
modules d’élasticité dépassent rarement 5GPa (Gay 2005). Un composite polymère 
thermoplastique/agrofibre idéal permettrait au matériau fibreux de présenter une meilleure 
hydrophobicité, et au polymère une meilleure tenue mécanique. Cependant, l’opposition 
hydrophilie/hydrophobie pose des problèmes d’interface agrofibre/matrice, créant des zones de 
faiblesse d’où peuvent naître la rupture lors de la sollicitation mécanique.  Afin de pallier à cette 
incompatibilité, plusieurs méthodes peuvent être mises en œuvre : la modification de la structure de 
l’agrofibre par traitements thermiques (rétification), ou traitements physico-chimiques (alcalinisation 
mercerisation,…), ou l’ajout d’agents de couplage (silane, anhydride maléique, anhydride acétique, 
anhydride succinique, anhydride phtalique,…) (Kabir et al. 2011, Faruk et al. 2012, Kabir et al. 2012, 
Dujardin 2014). 
 
IV.3.1. Etude du compoundage des agrofibres dans une matrice thermoplastique modèle 
Le polymère thermoplastique modèle choisi est le polypropylène (PP) associé à de l’anhydride 
maléique greffé sur du polypropylène (PPMA) comme agent de couplage. L’anhydride maléique 
possède une double liaison carbone-carbone et deux groupements carboxylates, le rendant très réactif 
et lui permettant de créer des liaisons ester et des ponts hydrogènes avec les groupements hydroxyles 
de l’agrofibre. Beg et Pickering ont observé le doublement de résistance maximale et une 
multiplication par près de 5 du module d’élasticité dans les composites PP/fibres de bois dit kraft  pour 
un ratio massique de 50% en agrofibres et 2% en PPMA (Beg et Pickering  2006). 
Trois types d’agrofibres ont été sélectionnés pour leurs caractéristiques de taille et de forme : 
 Le Foin des Marais micronisé (moins de 2% massique de refus par un tamis de 0.5 mm) : 
FMµ ; 
 La Rouche micronisée (moins de 2% massique de refus par un tamis de 0.5 mm) : Rµ ; 
 Le Foin des Marais défibré thermo-mécaniquement (profil D8, ratio L/S ~ 1) : D8. 
Les deux broyats micronisés sont proches de la fraction dite de « poussières » isolée en défibrage 
mécanique orienté en pilote Cadette. Les agrofibres extrudées présentent quant à elles une ouverture 
intime de l’agrofibre, augmentant ainsi sa surface de contact, et donc son interface avec la matrice 
polymère thermoplastique. 
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L’incorporation des agrofibres dans le mélange PP-PPMA est réalisée par compoundage en phase 
fondue dans un extrudeur bi-vis Evolum HT25 (Clextral, France) (Annexe IV.V.3) configuré en deux 
zones (Figure IV-47) : 
 Une première zone de fonte et de mélange des polymères PP et PPMA à 180-190°C. Ces 
deux étapes sont effectuées grâce à une série de malaxeurs bilobes montés à 45°, puis à 
90° suivie d’un contrefilet. 
 Une seconde zone de mélange du polymère à l’état fondu et des agrofibres à 180-165°C. 
L’alimentation de ces dernières est forcée par un gaveur à vis latéral. Le mélange est 
ensuite assuré par trois zones de malaxeurs bilobes dont une est couplée à un contre-filet. 
Le mélange est ensuite dégazé et extrudé par une filière à 155°C. 
Le profil de vis installé dans le fourreau de l’extrudeur est décrit dans la Figure IV-48.  
Le jonc formé en sortie de la filière installée à la fin du fourreau est refroidi en continu dans  l’eau, 
puis est passé dans un couteau granulateur. Les granulats obtenus sont ensuite séchés à 50°C pendant 
24h. 
Les conditions opératoires des essais réalisés à différents taux d’incorporation  d’agrofibres sont 
rassemblées dans le Tableau IV-23.  
 
 
 
Figure IV-47 : Configuration de l’extrudeur Evolum HT25 utilisé pour le compoundage des 
agrofibres dans le PP-PPMA 
 
 
 
 
Figure IV-48 : Profil de vis mis en œuvre pour le compoundage des agrofibres dans le PP-PPMA 
en extrudeur Evolum bi-vis HT25
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  Débit entrant Pourcentage  
d’agrofibres 
dans le 
composite 
Ratio 
agrofibre/matrice 
Ratio 
agrofibre/PPMA 
Vitesse de vis 
N 
Couple 
Pression en 
butée 
EMS 
 
Matière 
première 
PP + 5%w 
PPMA 
Agrofibre 
 
 
kg/h kg/h tpm 
% du couple 
max  Wh/kg 
PP+PPMA - 12,0 - 0% - - 146,7 ± 2,4 50,7 ± 2,3 15,7 ± 0,6 183 ± 9 
FMµ 15% Foin des Marais 
micronisé 
10,2 1,8 15% 0,18 3,5 146,7 ± 2,2 46,3 ± 1,4 18,1 ± 0,5 168 ± 6 
FMµ 30% 8,4 3,6 30% 0,43 8,6 146,3 ± 2,4 45,2 ± 1,8 20,1 ± 0,9 163 ± 7 
FMµ 40% 7,2 4,8 40% 0,67 13,3 146,0 ± 2,5 45,8 ± 1,6 21,9 ± 0,5 166 ± 7 
Rµ 15% Rouche 
micronisée 
10,2 1,8 15% 0,18 3,5 146,4 ± 2,4 46,5 ± 1,5 18,2 ± 0,5 172 ± 7 
Rµ 30% 8,4 3,6 30% 0,43 8,6 146,2 ± 2,4 46,5 ± 1,4 20,0 ± 0,4 172 ± 7 
Rµ 35% 7,8 4,1 35% 0,54 13,3 147,3 ± 1,9 45,2 ± 1,6 19,8 ± 0,4 168 ± 8 
D8 15% Foin des Marais 
extrudé 
10,2 1,8 15% 0,18 3,5 128,4 ± 0,4 51,4 ± 1,8 19,2 ± 0,6 165 ± 6 
D8 30% 8,4 3,6 30% 0,43 8,6 128,4 ± 0,0 51,2 ± 1,6 21,4 ± 0,8 165 ± 7 
 Tableau IV-23 : Conditions opératoires des essais de compoundage des agrofibres dans le PP-PPMA en extrudeur bi-vis Evolum HT25 
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Figure IV-49 : Evolution du couple, de la pression en butée et de l’énergie mécanique spécifique en fonction du taux d’incorporation et de la nature 
des agrofibres pour compoundage avec le PP-PPMA en extrudeur bi-vis Evolum HT25 
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Par comparaison avec l’extrusion de PP-PPMA seul, l’incorporation des agrofibres diminue le 
couple de 4 à 5%, indépendamment du taux d’incorporation, à vitesse de rotation de vis équivalente 
(Figure IV-49a). De même, l’énergie mécanique spécifique diminue avec l’introduction des agrofibres, 
de l’ordre de 11 à 20kW/h selon leur nature et leur proportion (Figure IV-49b). Bien que ces effets 
soient relativement faibles, ils pourraient indiquer que la contribution de la fusion et du mélange des 
polymères PP-PPMA (proche de 180 Wh/kg) reste prépondérante vis-à-vis de la consommation 
d’énergie mécanique, par rapport à celle liée à l’incorporation et au mélange des agrofibres avec la 
phase fondue. Sous l’hypothèse d’une contribution proportionnelle aux masses, l’incorporation de 
30% d’agrofibres correspondrait à moins du quart de l’énergie mécanique consommée, et au tiers pour 
40% d’agrofibres incorporées. L’énergie mécanique liée au compoundage avec les agrofibres 
correspond à l’augmentation de viscosité du mélange, que traduit directement l’augmentation de 
pression en butée (Figure IV-49c) : l’écoulement du mélange agrofibre-polymère fondu devient de 
plus en plus difficile dans les zones restrictives de malaxage et de contrefilet, et au passage dans la 
filière d’extrusion. 
Dans tous les cas, les compounds obtenus sont de formes et de tailles relativement régulières 
(Figure IV-50), ne présentant pas de différences observables à l’œil nu en fonction du type 
d’agrofibres incorporées ; et leur coloration brune s’intensifie avec l’augmentation du taux 
d’incorporation. 
 
 
Figure IV-50 : Compound de PP-PPMA/Foin des Marais micronisé importé 40% massique 
 
IV.3.2. Caractérisation des compounds agrofibres/PP-PPMA et conditions de moulage par 
injection thermoplastique 
Deux caractéristiques principales des compounds PP-PPMA/agrofibres doivent être étudiées pour 
déterminer les conditions de mise en forme du matériau par injection thermoplastique : leur 
comportement thermique et leur rhéologie en phase fondue. 
 
IV.3.2.1. Analyses enthalpique différentielle des compounds 
Les analyses enthalpiques différentielles (Annexe IV-IV.3) menées sur les compounds montrent 
que l’ajout de 5% massique de PPMA ne modifie pas le comportement thermique de la matrice 
thermoplastique, qui présente un pic endothermique de fusion, débutant à 140°C et se finissant à 
180°C, et un pic exothermique de cristallisation lors du refroidissement entre 130 et 105°C (Figure IV-
51). Ces évènements thermiques sont réversibles. 
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50 à 200°C, 10°C/min 
Figure IV-51 : Analyse enthalpique différentielle à balayage le la matrice thermoplastique 
modèle PP+PPMA  
a – PP seul ; b – PP+PPMA  
 
L’ajout d’agrofibres, quelle que soit leur nature, ne modifie pas les évènements thermiques 
observés pour la matrice PP-PPMA, mais fait apparaitre un nouveau pic se déplaçant entre 175 et 
200°C en fonction de la nature des agrofibres (Figure IV-52 et Tableau IV-24). Dans le cas des 
microfibres de Foin des Marais broyé, la température du maximum diminue de 194 à 186°C avec la 
diminution du taux d’incorporation, tout comme l’amplitude du pic. Les agrofibres de Foin des Marais 
extrudées semblent se comporter de la même façon vis-à-vis de ce phénomène. Par contre, dans le cas 
des agrofibres de Rouche micronisées, si le nouveau pic endothermique apparait bien pour un taux 
d’incorporation de 30%, sa température au maximum du pic est plus faible (175°C), et elle est plus 
élevée pour une charge de 35% (189°C) avec un pic moins important. Enfin, le pic n’est plus 
observable pour un taux de 15%. 
Bien que ces résultats puissent apparaitre contradictoires, plusieurs indications peuvent en être 
tirées : 
 Le caractère irréversible du phénomène endothermique apparaissant dans les compounds 
de Foin des Marais à une température supérieure à 185°C plaide en la faveur d’une transformation 
chimique de la structure du composite formé, qui pourrait être la réaction de couplage interfaciale 
entre les agrofibres et le PPMA. Cette réaction, mettant en jeu les groupements carboxyles du PPMA 
et les groupements hydroxyles accessibles à la surface des agrofibres pour former des liaisons esters, 
pourrait conduire à la formation d’une phase de nature thermodurcissable, et donc non réversible à la 
température. La température de compoundage des agrofibres avec le mélange PP-PPMA ne dépassant 
pas 165°C dans l’extrudeur bi-vis, cette réaction de couplage ne s’y produirait pas, sauf dans le cas 
d’un auto-échauffement. 
 La proximité des températures au maximum du pic dans le cas du Foin des Marais broyé 
aux différents taux d’incorporation des agrofibres indique qu’il s’agit du même phénomène 
s’apparentant à une réticulation en surface des agrofibres dont le rendement serait corrélé à la surface 
accessible et donc à la proportion d’agrofibres dans le compound, même si le ratio PPMA/agrofibres 
diminue avec le taux d’incorporation des agrofibres. A 30% de taux d’incorporation, la température du 
maximum du pic est la même pour le Foin des Marais broyé ou défibré thermomécaniquement, mais le 
flux de chaleur endothermique plus important pour le second témoignant de la grande surface 
accessible à la réaction du fait de l’ouverture des agrofibres (§ III.3). La concentration en PPMA dans 
le PP ne variant pas lors des essais de compoundage, la probabilité de rencontre avec la surface des 
agrofibres augmentera avec le taux d’agrofibres incorporées. 
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Figure IV-52 : Comparaison des profils d’analyse enthalpique différentielle sur les compounds 
de PP+PPMA chargé en agrofibres à différents taux d’incorporation 
a – Compounds chargés en Foin des Marais micronisé ; b – Compounds chargés en Rouche 
micronisé ; c – Compounds chargés en Foin des Marais défibré thermomécaniquement  
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Taux d'incorporation 
d'agrofibres 
FMµ Rµ D8 
15% 194°C - 199°C 
30% 189°C 175°C 192°C 
35%  189°C  
40% 186°C   
Tableau IV-24 : Température du maximum de l'évènement thermique apparaissant lors d'ajout 
d’agrofibres dans la matrice de PP-PPMA 
 
Ces hypothèses, cohérentes dans le cas du Foin des Marais, ne permettent pas d’interpréter 
complètement le comportement observé pour les agrofibres de Rouche broyées. Un maximum du pic 
de flux endothermique apparait bien à 189°C pour un taux d’incorporation de 35%, proche de celles 
observées pour le Foin des Marais. La plus faible intensité pouvant s’interpréter comme liée à la 
différence de composition chimique à la surface des agrofibres, celle de Foin étant plus riche en 
composés hydrosolubles susceptibles d’interagir avec le PPMA par la présence en plus grande 
proportion de fonctions hydroxyles. Remarquons cependant que les agrofibres de Rouche contiennent 
un peu plus d’hémicelluloses que celles de Foin des Marais (Tableau III-2) et que ce biopolymère reste 
le plus accessible aux réactions impliquant des groupements hydroxyles. Mais le déplacement de la 
température du maximum du pic endothermique à  175°C, devenant proche de la température de 
fusion de la matrice PP-PPMA, ainsi que son intensité sont surprenants, d’autant plus que cette 
température est proche de celle des conditions d’extrusion. L’absence du pic endothermique à 15% de 
taux d’agrofibres incorporées ne permet pas de conclure quant à un changement de la nature de 
l’interface réticulée avec le PPMA. 
 
Il apparait cependant au vu de ces résultats qu’une température de 170 à 190°C permettrait dans 
tous les cas d’assurer la réaction de couplage du PPMA avec la surface des agrofibres. Ce couplage 
agira sur le comportement rhéologique des mélanges en phase fondue.  
 
IV.3.2.2. Comportement rhéologique des compounds en phase fondue 
Le comportement rhéologique des compounds PP-PPMA/agrofibres est étudié avec un 
viscosimètre micro-compounder Haake MiniLab (Thermo Fisher Scientific, Etats-Unis) équipé d’une 
double vis conique, en configuration recirculation (Annexe IV-IV.12). La mesure de la viscosité 
apparente du mélange fondu à une température est déterminée en fonction de la vitesse de rotation des 
vis qui conditionne le taux de cisaillement exercé sur la matière. 
Les courbes de viscosité en fonction du taux de cisaillement obtenues pour chaque compound avec 
les agrofibres à 180°C (Figure IV-53) confirment leur comportement rhéofluidifiant, comparable à 
celui du PP-PPMA seul. Comme attendu, la viscosité des mélanges augmente avec le taux 
d’incorporation des agrofibres  (Crowson et Folkes 1980, George et al. 1996, Guo et al. 2005) ; et à 15 
et 30% d’agrofibres, le comportement d’écoulement des compounds avec les différentes agrofibres est 
le même (Figure IV-54). Enfin, pour la Rouche comme pour le Foin des Marais, l’augmentation de la 
température de 170 à 190°C diminue la viscosité (Figure IV-55). 
Le comportement rhéologique en phase fondue (Tableau IV-25) de tous les compounds étudiés 
peut être modélisé de façon satisfaisante par une loi de puissance d’Oswald-de Waele reliant la 
viscosité apparente  au taux de cisaillement , par la relation : 
 
 
Avec K l’indice de consistance (constante en Pa) et 
n l’indice d’écoulement (sans dimension) 
τ la contrainte 
 
K est la constante obtenue par extrapolation lorsque le taux de cisaillement est considéré comme 
infiniment faible. Elle donne un indice de la consistance du matériau au repos, et plus elle sera 
élevée, plus le matériau sera visqueux et s’opposera à sa déformation sous faible taux de 
cisaillement. 
1/a y 
't = K X y0 1/o. = !. = K X yn-1 
y 
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Figure IV-53 : Influence du taux d’incorporation sur le comportement de la viscosité en fonction 
du taux de cisaillement à 180°C 
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Figure IV-54 : Influence du type d'agrofibres sur le comportement de la viscosité en fonction du 
taux de cisaillement à 180°C 
a – Agrofibres incorporées à 15% massique, b – agrofibres incorporées à 30% massique 
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Figure IV-55 : Influence de la température d’injection sur le comportement de la viscosité en 
fonction du taux de cisaillement  
a – Broyat micronisé de Foin des Marais incorporé à 40% massique, b – Broyat micronisé de Foin des 
Marais incorporé à 35% massique 
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n est un indice qui permet de qualifier la pseudo-plasticité du matériau, c’est-à-dire la sensibilité de 
son écoulement vis-à-vis de la contrainte et de la vitesse à laquelle cette dernière est appliquée 
(taux de cisaillement). Dans le cas des polymères, cet indice, aussi appelé indice d’écoulement, est 
souvent assimilé à un indicateur de l’enchevêtrement des chaines polymères. Il est compris entre 0 
et 1 pour les fluides rhéofluidifiants, une valeur proche de 1 le rapprochant d’un fluite newtonien 
(viscosité constante, indépendante du taux de cisaillement), et une valeur proche de 0 correspond 
au comportement d’un corps rigide. Plus n sera faible, et plus la viscosité de la phase fondue sera 
sensible au taux de cisaillement. 
 
Matière végétale 
Taux  
d’agrofibres 
Température 
d'injection: K n 
 % masse totale °c Pa  
PP+PPMA  0% 180 1 434 0,322 
Foin des Marais 
broyé 
FMµ 
15% 180 1 030 0,410 
30% 180 2 554 0,299 
40% 170 8 451 0,187 
 180 6 893 0,188 
 190 8 644 0,126 
Rouche broyée 
Rµ 
15% 180 1 230 0,384 
30% 180 2 649 0,304 
35% 170 5 502 0,231 
 180 5 156 0,216 
 190 3 529 0,249 
Foin extrudé 
D8 
15% 180 1 279 0,380 
30% 180 3 614 0,251 
Coefficients de corrélation R² > 97% pour toutes les régressions linéaires 
Tableau IV-25 : Indice de consistance K et indice d’écoulement n déterminés sur les compounds 
à différentes températures 
 
Dans le cas des composites, compte tenu de la nature hétérogène des phases en présence que l’on 
peut considérer comme une dispersion d’une phase solide (les agrofibres) dans une matrice de 
polymères pseudo-plastiques (le polypropylène) avec une interface agrofibre/polymère assurant un 
couplage (PPMA), l’interprétation de l’évolution des indices de consistance et d’écoulement peut être 
délicate : le cisaillement imposé s’applique-t-il de la même façon à la phase polypropylène et aux 
agrofibres? Le comportement à l’écoulement des deux phases est-il le même, et comment se comporte 
l’interface vis-à-vis des contraintes? Toutefois, l’absence observable sur les courbes d’écoulement de 
phénomène de glissement d’une phase par rapport à l’autre, et leur modélisation satisfaisante selon la 
loi de puissance (R²>97%) nous permet en première approximation d’assimiler les compounds à un 
matériau pseudo-homogène.  
Il apparait alors que l’introduction de 15% d’agrofibres conduit à une légère diminution de la 
consistance du matériau fondu à 180°C et à l’augmentation de son indice d’écoulement par 
comparaison avec ceux du PP-PPMA seul (Figure IV-56). Les compounds fondus faiblement chargés 
se comportent comme un matériau moins consistant (moins visqueux à faible cisaillement) mais 
nécessitant plus de cisaillement pour s’écouler (Crowson et al. 1980, Kalaprasad et al. 2003). A 30% 
de charge en agrofibres, la sensibilité aux taux de cisaillement redevient proche de celle du PP-PPMA 
(proche valeur de n), mais la consistance de la phase fondue a plus que doublée, et pour 35 et 40% 
respectivement d’agrofibres de Rouche et de Foin des Marais micronisés, les valeurs de K et n 
rapprochent les compounds fondus à 180°C du comportement d’un matériau plus consistant et rigide 
que le PP-PPMA. Remarquons que l’intensité du pic endothermique observé en analyse enthalpique 
différentielle précédemment autour de 190°C, qui pourrait traduire la formation d’une interface entre 
le PP et la surface des agrofibres grâce au PPMA, augmente dans le même sens avec le taux 
d’agrofibres incorporées dans le cas du Foin des Marais. Au-delà de l’effet de charge du polymère par 
les agrofibres, cette corrélation pourrait indiquer un apport du couplage interfacial entre les agrofibres 
et le polymère sur la consistance et l’indice d’écoulement des compounds. 
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Figure IV-56 : Indice de consistance et indice d’écoulement à 180°C en fonction du taux 
d’incorporation  d’agrofibres dans le compound  
a – Indice de consistance K, b – Indice d’écoulement n 
 
Cependant, en dépit de ces caractéristiques de consistance et de sensibilité aux contraintes de 
cisaillement, les courbes d’écoulement en phase fondue montrent que tous les mélanges PP-
PPMA/agrofibres de Foin des Marais et de Rouche obtenus par compoundage en extrudeur bi-vis 
pourront s’écouler sous contrainte avec une viscosité inférieure à 30Pa.s dès lors que le cisaillement 
atteindra des valeurs de 103s-1. A 180°C et 2000s-1, la viscosité (<15Pa.s) devient proche de celle du 
PP-PPMA seul (10Pa.s) même à taux d’incorporation de 40% d’agrofibres. Ces valeurs de taux de 
cisaillement sont largement inférieures à celles atteintes dans les outils de formage plasturgique (105 à 
107s-1), et l’écoulement des compounds en phase fondue à 180°C ne devrait pas poser de problème 
pour le remplissage des moules par injection thermoplastique. 
 
IV.3.3. Moulage par injection thermoplastique des compounds agrofibres/PP-PPMA 
Le moulage des matériaux à base des compounds agrofibres/PP-PPMA s’est fait sous forme 
d’éprouvettes normalisées à l’aide d’une presse à injecter VE 160 - 720 (Negri Bossi, Italie) à 180°C 
(température de la buse d’injection) et à 600 bars de pression dans un moule à 20°C. Le détail des 
conditions opératoires est disponible en annexe (Annexe IV-VI.2).  
Les éprouvettes obtenues présentent une couleur brune, translucide, de plus en plus sombre avec 
l’augmentation du taux d’incorporation  d’agrofibres (Figure IV-52). Les agrofibres observables à 
l’œil nu (inférieur au millimètre) semblent orientées aléatoirement.  
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Figure IV-57 : Eprouvettes chargées injectées à partir de compounds de PP+PPMA et 
d’agrofibres de Foin des Marais défibré thermomécaniquement 
 
En plus de la densité des éprouvettes, les résistances mécaniques en traction et flexion sont 
déterminées selon les normes en vigueur (tenue en traction selon la norme européenne NF EN ISO 
527-1:1993 ; tenue en flexion selon la norme européenne NF EN ISO 178). Les résultats de ces 
mesures sont synthétisés dans le Tableau IV-26. 
La densité des éprouvettes injectées augmente avec le taux d’agrofibres incorporées, de façon 
quasi-linéaire jusqu’à 30%, compte tenu des écart-type de la mesure (Figure IV-58). A 15% de taux 
d’incorporation, et sous l’hypothèse que l’augmentation de densité du matériau injecté, par rapport au 
PP-PPMA seul, est uniquement liée à la masse des agrofibres introduites, les masses volumiques 
apparentes calculées pour les agrofibres seraient respectivement de 1,04 ; 1,08 et 1,14 g/cm3 pour le 
Foin des Marais défibré thermo mécaniquement, le micronisé et la Rouche micronisée (Tableau IV-
27) ; ce qui correspond à l’ordre des densités  d’agrofibres unitaires décrites dans la littérature (§ I.2.5 
et Annexe II). Notons que si cet ordre est respecté pour une charge en agrofibres de 30%, il n’en serait 
plus de même au-delà, les masses volumiques apparentes calculées pour les agrofibres se rapprochant 
de 1,2 g/cm3. Ceci pourrait être corrélé à l’augmentation de consistance des compounds et 
l’intensification apparente du couplage à l’interface PPMA-agrofibres. 
 
     
Figure IV-58 : Densité des éprouvettes injectées en fonction de la proportion d’agrofibres 
incorporées 
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  PP + PPMA FMµ  Rµ D8  
Taux d'incorporation 
massique  d’agrofibres 
0% 15% 30% 40% 15% 30% 35% 15% 
Densité d (g/cm3) 0,863 ± 0,005 0,896 ± 0,005 0,942 ± 0,015 1,009 ± 0,004 0,905 ± 0,010 0,959 ± 0,019 0,975 ± 0,010 0,890 ± 0,005 
Traction Ey (MPa) 661 ± 20 1399 ± 118 2035 ± 87 2432 ± 30 1458 ± 116 2028 ± 69 2158 ± 62 1476 ± 26 
smax (MPa) 18,0 ± 0,3 28,5 ± 2,9 33,2 ± 0,7 34,1 ± 0,9 30,8 ± 2,7 33,8 ± 0,8 33,9 ± 0,7 28,3 ± 2,3 
emax (%) 21,4 ± 1,1 4,4 ± 1,1 4,3 ± 0,7 2,8 ± 0,2 5,2 ± 0,5 3,6 ± 0,4 3,3 ± 0,1 4,3 ± 0,8 
sR (MPa) 5,9 ± 3,2 26,2 ± 3,6 32,8 ± 0,8 31,8 ± 5,1 29,7 ± 2,9 33,3 ± 0,7 30,6 ± 6,0 27,3 ± 2,0 
eR (%) 68,2 ± 29,9 4,6 ± 1,3 4,4 ± 0,7 2,8 ± 0,2 5,7 ± 0,7 3,7 ± 0,4 3,4 ± 0,1 4,5 ± 1,0 
Flexion Ef (MPa) 590 ± 22 1120 ± 66 2591 ± 84 1998 ± 142 1149 ± 56 2694 ± 147 1880 ± 74 1247 ± 77 
sfM (MPa) 21,6 ± 1,1 42,6 ± 2,0 50,8 ± 0,7 47,7 ± 2,3 41,9 ± 2,1 51,3 ± 3,0 50,5 ± 2,4 46,3 ± 1,6 
efM (%) 10,0 ± 0,2 6,9 ± 0,4 3,0 ± 0,1 3,4 ± 0,2 6,9 ± 0,5 2,9 ± 0,2 3,8 ± 0,2 6,3 ± 0,6 
Tableau IV-26 : Caractéristiques mécaniques déterminées sur les éprouvettes injectées de compounds chargés en agrofibres 
 
 
 
 
 
Contribution massique 
au compound 
Densité mesurée 
de l'éprouvette 
Contribution massique à 
la densité 
Masse volumique 
apparente de 
l'agrofibre 
Volume des fractions 
(pour 100 g de matériau injecté) 
 PP-PPMA Agrofibres PP-PPMA Agrofibres PP-PPMA Agrofibres 
   (mesurée)   (calculée) (calculé) (calculé) 
 %massique %massique g/cm
3 g/cm3 g/cm3 g/cm3 cm3  cm3  
 100 - 0,863 0,863 - - 115,9 - 
FMµ 85 15 0,896 0,734 0,162 1,083 98,5 13,9 
 70 30 0,986 0,604 0,382 1,273 81,1 23,6 
 60 40 1,009 0,518 0,491 1,228 69,5 32,6 
Rµ 85 15 0,905 0,734 0,171 1,143 98,5 13,1 
 70 30 0,959 0,604 0,355 1,183 81,1 25,4 
 65 35 0,973 0,561 0,412 1,177 75,3 29,7 
D8 85 15 0,890 0,734 0,156 1,043 98,5 14,4 
Tableau IV-27 : Estimation de la densité des agrofibres et de leur contribution volumique au sein du matériau issu de compounds de PP+PPMA 
chargés en agrofibres à différent taux d’incorporation mis en forme par presse à injecter. 
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Le PP-PPMA mélangé en extrudeur bi-vis en l’absence d’agrofibre, et injecté, présente des 
modules et contraintes maximales à rupture équivalentes en flexion et traction (600 et 21MPa). 
L’introduction des agrofibres améliore très significativement ces résistances, mais pas de la même 
façon en flexion et en traction (Figure IV-59). Les contraintes maximales à rupture en flexion sont 
plus élevées que celles en traction, ce qui est cohérent avec le rôle de renfort des agrofibres, compte-
tenu de leur orientation probable dans le sens de l’écoulement lors de l’injection thermoplastique. Les 
valeurs augmentent jusqu’à 35 et 50 MPa, respectivement en flexion et traction, à 30% d’incorporation 
des agrofibres du Foin des Marais ou de Rouche micronisées, soit plus de 1,5 et 2 fois plus que celles 
du PP-PPMA seul, et l’augmentation de la charge en agrofibres jusqu’a 40% ne diminue pas 
significativement la résistance à rupture. Ces résultats confirment le rôle efficace de l’agent de 
couplage PPMA : malgré l’augmentation du rapport agrofibres/matrice polymère, et donc de la surface 
interfaciale agrofibre/PP-PPMA, les contraintes à rupture atteignent une valeur critique, et ne 
diminuent plus au delà d’un seuil d’incorporation situé autour de 30% d’agrofibres. Rappelons qu’en 
absence d’agent de couplage, l’ajout d’agrofibres au mieux n’influerait pas sur la résistance maximale, 
et au pire la détériorerait légèrement en créant des zones de fragilité (Cantero et al. 2003, Beg et 
Pickering  2006, Bourmaud et Baley 2007). Cette valeur critique serait liée essentiellement à la 
contrainte critique en cisaillement de l’interface (§ I.1.1, Figure I-5). Au delà d’un seuil de quantité de 
surface d’agrofibres correctement couplée avec le PP par le PPMA, la rupture resterait limitée par la 
résistance de l’interface. La proximité des longueurs et des facteurs de forme du Foin des Marais et de 
la Rouche micronisés expliquerait alors le comportement identique. 
Parallèlement à l’agrémentation des contraintes à rupture, les modules d’élasticité augmentent, 
traduisant logiquement l’augmentation de rigidité des matériaux apportée par les agrofibres. Et la 
déformation en traction chute dès 15% d’incorporation d’agrofibres, plus rapidement que celle en 
flexion. Ici aussi les agrofibres de Rouche et de Foin des Marais micronisés se comportent de la même 
façon, et très peu de différences sont observées pour les agrofibres de Foin des Marais obtenues par 
défibrage thermomécanique à 15% d’incorporation. A 30% d’incorporation, les modules d’élasticité 
en traction (2000 MPa) et en flexion (2600MPa) sont 3 et 4 fois plus élevés que ceux du PP-PPMA 
seul, mais pour des déformations à rupture 5 et 3 fois plus faibles. Au delà de ce taux d’incorporation, 
qui semble être un maximum de l’apport des agrofibres, la résistance maximale en traction et flexion, 
la rigidité des matériaux évoluerait peu. 
En conclusion, bien que d’origine morphologique très différentes de celles des agrofibres 
usuellement mises en œuvre dans les renforts des composites thermoplastiques et en particulier du PP 
(lin, chanvre, bois,…), les agrofibres de Foin des Marais et de Rouche peuvent parfaitement jouer le 
même rôle, dès lors que leur dimension et leurs facteurs de forme seront adaptés. Les performances de 
résistance mécanique en flexion et traction obtenues avec ces nouvelles agrofibres sont d’ores et déjà 
équivalentes à celles obtenues avec des agrofibres plus conventionnelles (Cantero et al. 2003, Beg et 
Pickering  2006, Bourmaud et Baley 2007), autorisant de multiples applications des pièces moulées 
par injection thermoplastiques. Bien que la démonstration n’ait pas été faite sur les poussières issues 
du défibrage mécanique orienté, la ressemblance en termes de granulométrie et de formes de cette 
fraction et des broyats micronisés, ainsi que sa composition chimique semblable semble de bon augure 
pour leur valorisation dans ce type de matériaux. 
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Figure IV-59 : Caractéristiques mécaniques des éprouvettes injectées en fonction de la 
proportion  d’agrofibres incorporées 
a – Module d’élasticité en traction ; b – Module d’élasticité en flexion ; c – Contrainte maximal en 
rupture en traction; d – Contrainte maximal en rupture en flexion; e – Déformation maximale en 
traction ; f – Déformation maximale en flexion;  
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IV.4. Conclusion 
En conclusion, la faisabilité de l’utilisation d’agrofibres provenant de biomasses 
lignocellulosiques non conventionnelles issues du territoire de la CCCE dans des agrocomposites a été 
démontrée dans ce chapitre à travers l’élaboration de trois matériaux types : des matériaux basse-
densité isolant thermique et phonique, des matériaux haute-densité à haute capacité mécanique et des 
compounds thermoplastiques injectables chargés en agrofibres de petites dimensions. Chacun 
représente une voie de valorisation des différentes classes d’agrofibres raffinées par les trois procédés 
étudiés dans le chapitre III. 
 
Les agrofibres produites par les différents procédés de défibrage étudiés peuvent former des 
mats de masse volumique apparente relativement faible, en particulier les mats d’agrofibres longues 
isolées par défibrage mécanique orienté. L’assemblage par collage de caséines des agrofibres par 
ensimage conduit à une gamme de plaques d’agromatériaux conservant une densité relativement 
faible, comprise entre 100 et 370 kg/m3. Toutefois une faible densité, souhaitable pour des matériaux 
isolants thermiques, ne l’est pas toujours au regard de l’isolation phonique du matériau. Les 
agromatériaux assemblés par collage à partir des différentes agrofibres présentent des coefficients de 
conductivité thermique compris entre 40 et 80 mW/m.K, et des indices d’affaiblissement sonore allant 
de 0,18 à 1,20 dB/mm lorsqu’ils sont soumis à 85 dB. Par ailleurs, la colle de caséines confère une 
amélioration des propriétés de résistance au feu. 
Une différence de comportement entre les agrofibres longues et les agrofibres courtes a pu être 
mise en lumière, expliquant pour partie le comportement des assemblages obtenus à partir des 
différents mélanges fibreux. Les agrofibres longues s’assemblent sous forme d’un réseau fibreux 
macroporeux consolidé analogue à un intissé, dont la tortuosité des pores gouverne le transfert de la 
chaleur de façon peu dépendante de la densité (entre 75 et 200kg/cm3) et dont le caractère poreux et 
moyennement rigide favoriserait une dispersion des ondes sonores par mise en vibration des 
agrofibres. Les matériaux assemblés à partir d’agrofibres très courtes forment un réseau de porosité 
suffisamment homogène, transmettant la chaleur principalement par conduction et suffisamment 
densifié lors du collage pour diminuer globalement la porosité du matériau et le rigidifier, le rendant 
ainsi moins apte à la déformation sous l’effet des ondes sonores, et donc à leur transmission de proche 
en proche au sein du matériau.  
Les agrofibres longues obtenues par défibrage mécanique orienté de Foin des Marais ou de 
Rouche conduisent aux meilleurs pouvoirs isolants thermiques, présentant des coefficients de 
conductivité thermique se situant dans la gamme de ceux obtenus à partir d’autres agrofibres naturelles 
comme le lin et le chanvre (40 à 50 mW/m.K). La faible sensibilité de ce pouvoir isolant envers la 
densité permettra aussi d’atteindre des indices d’affaiblissement sonore élevés sans pénaliser le 
coefficient de conductivité thermique : une plaque isolante d’agrofibres longues extraites par défibrage 
mécanique orienté de la Rouche de faible densité (0,2 g/cm3) présenterait une capacité d’isolation 
phonique et une résistance thermique de -15 à -30 dB, et de 3 à 6 m².K/W pour une épaisseur allant de 
15 à 30 cm, ouvrant la voie pour une mise en œuvre en éco-construction comme bloc isolant. Une 
démonstration de la faisabilité technique de mise en œuvre de ce type d’agromatériaux assemblés 
isolants a été réalisée pour l’aménagement d’une salle de travail de 22 m² dans un bâtiment en cours 
de réhabilitation, attestant de la qualité et de la processabilité de ces agrofibres non conventionnelles. 
 
Dans le chapitre précédent, nous avons vu que les agrofibres obtenues, en particulier les broyats et 
les extrudats, présentaient une bonne aptitude à la densification et une fonction de renfort significative 
par autoliaison. Une étude préliminaire de comparaison de trois liants aqueux biosourcés de trois 
familles différentes (colle protéique  d’os, colle polysaccharidique d’amidon de blé, et acide citrique), 
a permis de selectionner la colle d’os. Assimilable à une colle thermoplastique thermofusible dont la 
température d’écoulement sous contrainte varie en fonction de son taux d’humidité, elle agit comme  
matrice liante sur des agrofibres de Foin des Marais défibré thermomécaniquement, permettant 
d’améliorer significativement le comportement mécanique des agrocomposites thermopressés obtenus 
à partir de ces agrofibres. Un procédé compact couplant le défibrage thermo-mécanique et l’encollage 
par la colle d’os des agrofibres a été développé afin de fonctionnaliser de façon homogène les 
agrofibres par enduction de colle d’os en vue de la fabrication de panneaux densifiés. Ce procédé a 
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permis de créer une forme stable intermédiaire de matériau, permettant une séparation dans le temps et 
dans l’espace de l’ajout du liant et de la mise en forme. 
La température et la pression appliquées lors de la mise en œuvre par thermopressage des 
agrofibres fonctionnalisées influent sur la densification, et l’élévation du couple température/pression 
permet une bonne diffusion de la colle entre les agrofibres, améliorant de façon significative le 
comportement mécanique des agrocomposites formés. L’eau présente initialement dans les agrofibres 
encollées, nécessaire à la bonne mobilisation de la colle d’os, facilite la mobilisation du liant en 
diminuant l’élévation du couple température/pression nécessaire à une bonne densification du 
matériau. La présence d’eau entraine toutefois l’apparition d’un domaine de conditions opératoires de 
température et de pression non compatibles avec l’obtention de plaques cohérentes.  
Une cartographie des conditions opératoires nécessaires pour atteindre des matériaux de densité et 
de résistance déterminée a pu être dressé pour des agromatériaux de 0,3 à 1,3 kg/cm3 et de 1 à 3900 
MPa et 0,1 à 39 MPa de module d’élasticité et de contrainte maximale. Pour illustrer un exemple 
d’application dans le domaine de l’écoconstruction, une présérie de prototypes de plaques en 
agrofibres de Foin des Marais pour l’habillement mural d’un hall d’entrée de bâtiment, mis à 
disposition par la Communauté de Commune Cœur d’Estuaire a été produite et installée. 
 
Les agrofibres de plus petites tailles (broyats micronisés et extrudats) obtenues à partir de 
mélanges d’herbacées (Rouche et Foin des Marais) ont été incorporées jusqu’à 40% dans une matrice 
thermoplastique recyclable à base de polypropylène, la compatibilisation entre les éléments de renforts 
fibreux et la matrice étant effectuée par de l’anhydride maléique greffé sur le polypropylène. 
L’analyse thermique et rhéologique des compounds obtenus, macroscopiquement homogènes, fait 
apparaitre un évènement thermique entre 170 à 190°C, attribuable à la réaction de couplage de 
l’anhydride maléique greffé sur du polypropylène avec la surface des agrofibres, agissant sur le 
comportement rhéologique des mélanges en phase fondue. Toutefois, les courbes d’écoulement en 
phase fondue montrent que, malgré la présence des charges de renfort, tous les compounds de 
polypropylène/agrofibres de Foin des Marais ou de Rouche obtenus en extrudeur bi-vis présentent une  
viscosité inferieure à 15Pa.s à 180°C sous contrainte de cisaillement d’au moins 2000 s-1, et ceci même 
à taux d’incorporation de 40% d’agrofibres, permettant le remplissage des moules par injection 
thermoplastique. 
Les agrofibres de Foin des Marais et de Rouche de très petites tailles comme les broyats micronisés 
et les extrudats, comparables aux poussières issues du défibrage mécanique orienté, jouent 
parfaitement le rôle de renfort du composite thermoplastique, qui présente des performances de 
résistance mécanique en flexion et traction similaires à celles obtenues avec des d’agrofibres plus 
conventionnelles (lin, bois, chanvre,…), bien que d’origine morphologique très différentes. 
L’augmentation du taux d’incorporation  d’agrofibres permet une augmentation linéaire du module 
d’élasticité en traction, preuve que les agrofibres agissent bien comme des renforts et non de simples 
charges. Néanmoins, à partir de 30% d’incorporation d’agrofibres, les contraintes maximales en 
traction et en flexion semblent parvenir à un seuil maximum autour de 33 MPa en traction et 50 MPa 
en flexion, soit une tenue mécanique 4 à 5 fois plus élevée en traction et en flexion que la matrice 
seule. L’apparition de ce seuil critique d’incorporation semble liée essentiellement à la contrainte 
critique en cisaillement de l’interface au delà de laquelle la rupture serait limitée par la résistance de 
l’interface. 
 
Par la mise en œuvre de ces trois types d’agrocomposites obtenus à partir d’agrofibres issues du 
défibrage des biomasses herbacées modèles étudiées, la démonstration de l’utilisation et de la 
processabilité, jusqu’à l’échelle de la présérie de prototype a été démontrée. Ceci atteste de leur bon 
potentiel pour une utilisation dans les matériaux composites industriels, et ce, malgré une origine et 
une morphologie non conventionnelle.  
Plusieurs procédés étudiés lors de l’élaboration de ces matériaux ont permis l’obtention d’une 
forme stable intermédiaire de matériaux (agrofibres encollés, compounds) permettant une séparation 
dans le temps et dans l’espace de l’ajout du liant et de la mise en forme. L’ajout de co-produits 
agrosourcés sur les agrofibres, permettant l’amélioration de leurs propriétés mécaniques et non 
mécaniques (agrofibres de renfort collantes à faible humidité, amélioration de leur capacité de 
résistance au feu et à l’eau par ensimage à la colle de caséines, etc…), ouvre la voie à une nouvelle 
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étape du raffinage des agrofibres, à savoir la fonctionnalisation des agrofibres. Cette étape 
additionnelle dans l’agroraffinage des biomasses ligno-cellulosiques endémiques ou cultivées sur les 
territoires de la CCCE permet d’ouvrir le développement des agrofibres vers un nouveau marché : 
celui des agrofibres fonctionnalisées.  
Toutefois, les matrices utilisées lors de cette fonctionnalisation, aboutissant à une forme 
intermédiaire ou un produit fini, ne sont pas produites localement. Il serait donc intéressant 
de développer une matrice agrosourcée issue des ressources locales. Pour ce faire, la graine de mélilot 
a été sélectionnée et est étudiée dans le chapitre suivant. 
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V. La graine de Mélilot, une source potentielle de liants pour des 
agrocomposites 
 
 
 
 
 
Les matériaux fibreux peuvent être grandement améliorés par l’ajout d’une matrice liante. 
Néanmoins, même si les colles naturelles utilisées dans les agromatériaux mise en œuvre dans le 
chapitre précèdent proviennent tous de la filière bovine, filière fortement implantée sur le territoire de 
la Communauté de Commune Cœur d’Estuaire, leur production n’est pas locale. La recherche de liants 
locaux a donc été entreprise. 
Lors de la récolte des tiges de Mélilot la seconde année de croissance, des graines ont été récoltées 
(§ II.3.1). Ces graines se sont avérées contenir une forte quantité de protéines, ainsi que des 
polysaccharides d’intérêts : les galactomannanes. Extraites en milieu aqueux, les graines peuvent 
donner un extrait visqueux et collant pouvant servir dans une formulation comme agent rhéologique. 
Les protéines présentent quant à elles un profil aminé intéressant proche de graines connues pour 
fournir des agromatériaux et des agro-liants. 
L’étude approfondie du fractionnement et de la transformation de ces graines a révélé qu’elles 
possédaient un bon potentiel pour devenir un intrant supplémentaire dans les agromatériaux produits à 
partir d’agrofibres de la CCCE. 
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V.1. La graine de Mélilot, une source de protéines et de sucres mucilagineux 
Les Mélilots étant cultivés pour leur potentiel fourragé ou mellifère, peu d’études sur la 
composition des graines sont disponibles dans la littérature. 
 
V.1.1. Observation morphologiques 
Les graines de Mélilot jaune et blanc ne présentent pas de différences morphologiques marquées. 
Il s’agit de graines ovoïdes de petites tailles (3 à 5 mm de long pour 1 à 2 mm de large) brunes-jaunes 
pour le Mélilot blanc et jaune-vertes pour le Mélilot jaune. Lors de la récolte, les graines sont 
enveloppées individuellement par une gousse. 
La graine présente un albumen réduit et des cotylédons très développés, représentant près de 70% 
du volume de la graine (Figure V-1). Un tégument dense et rigide entoure la graine.  
 
 
Figure V-1 : Coupe transversale d’une graine de Mélilot blanc en lumière blanche 
 
Les graines de Mélilot sont aussi relativement affines de l’eau : après 6h d’imbibition et 12h de 
ressuyage, les graines de Mélilot blanc et de Mélilot jaune ont absorbé respectivement 70,0 et 66,6% 
de leur masse sèche en eau. 
 
V.1.2. Composition chimique des graines de Mélilot 
Toutes les analyses ont été effectuées sur le même lot de graines utilisées pour le semi. Elles ont 
porté sur 
- les teneurs en eau et en matières volatiles, en matières minérales, en constituants 
pariétaux, en pectines, en lipides et en taux d’hydrosolubles aqueux obtenus selon le 
même protocole que pour les biomasses fibreuses (§ II.2.2) ; 
- la composition en acides gras de la fraction lipidique par chromatographie gaz (méthode 
FAME) après conversion en ester méthylique (norme NF ISO 5508) ; 
- la teneur en protéines estimée par la méthode de Kjeldhal (norme NF V 18-100) en 
utilisant le facteur de conversion protéique proposé pour le lupin N x 5,4 (Mosse, 1990) ; 
- le profil d’acides aminés selon la directive 71/393/CEE, par hydrolyse acide suivi d’une 
séparation par chromatographie par échange d'ions et analyse colorimétrique à 570 nm 
(440 nm pour la proline) ; 
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- la teneur en amidon mesurée par hydrolyse enzymatique sélective et dosage indirect en 
spectrocolorimétrie ; 
- la composition en sucres déterminée par hydrolyse acide à 90°C durant 30 à 90 minutes 
puis analyses en HPLIC. 
Le détail des protocoles est disponible en annexe (Annexe IV-III). 
 
Les résultats obtenus (Tableaux V-1 à V-3) sont regroupés dans les Figures V-2 et V-3. Ces 
résultats sont en accord avec les quelques études antérieures effectuées sur des graines de Mélilot 
blanc (Lotti 1964 ; de Mucciarelli et al. 1984) et jaune (Akrarnova et al. 1968).  
 
  Mélilot blanc Mélilot jaune Lin Chanvre Lupin 
      
Sauvant 
2004 
Callaway 
2004 
Sauvant 
2004 
Matière minérale 4,4  ± 0,2  4,2  ± 0,0  4,8  5,6  3,5 
Extractible à l'eau 36,4  ± 1,1  34,2 ± 0,5       
Résidu NDF 32,9  ± 0,1  30,2  ± 0,3  24,5  22,2  18,9 
Résidu ADF 15,2  ± 0,7   14,2 ± 0,3  14,8    13,7 
Résidu ADL 13,6  ± 0,9   12,9 ± 0,3  10,2    0,9 
Protéines 31,5 *   1,1  32,4 ± 0,7  25,0  24,8  34,1 
Lipides 7,0  ± 0,4  7,9  ± 0,3  36,2  35,5  8,4 
Sucre non fibreux :          3,8  27,6  6,4 
Acide galacturonique 0,9  ± 0,1   1,2 ± 0,2      
Amidon 5,9  ± 1,0   1,6 ± 0,2       
*  facteur de conversion protéique utilisé : N x 5,4 
Exprimée en  pourcentage de matière sèche 
Tableau V-1 : Analyse chimique des principaux constituants des graines de Mélilot jaune et 
blanc 
 
 
Extraction à 100°C, durant 1h 
* Rendement d'extraction par rapport au même constituant contenue initialement dans la graine 
** Monomères obtenus après hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C) 
Exprimée en  mg/g de matière sèche 
Tableau V-2 : Analyse chimique des principaux constituants des extractible à l'eau des graines 
de Mélilot jaune et blanc 
 
 Mélilot blanc Mélilot jaune 
Matière organique 883 ± 17 864 ± 20 
Rendement d'extraction*  35,8% ± 4,2 31,0% ± 0,5 
Protéines 244 ± 37 264 ± 5 
Rendement d'extraction*  26,4% ± 0,4 24,1% ± 1,0 
Polysaccharides 325 ± 35 337 ± 33 
Rendement d'extraction*  44,5% ± 4,8 42,8% ± 4,9 
Arabinose** 10  ± 1  10  ± 2  
Rendement d'extraction*  15,0% ± 0,3 12,2% ± 2,4 
Galactose** 148  ± 15  169  ± 4  
Rendement d'extraction*  67,8% ± 2,7 67,3% ± 2,2 
Glucose** 92  ± 20  77  ± 29  
Rendement d'extraction*  30,4% ± 10,1 28,4% ± 12,2 
Xylose** 5  ± 1  6  ± 1  
Rendement d'extraction*  5,1% ± 0,9 4,5% ± 0,7 
Mannose 69  ± 6  76  ± 5  
Rendement d'extraction*  38,6% ± 0,0 39,2% ± 2,1 
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Composition chimique de la graine de Mélilot blanc
Exprimée en  pourcentage de matière sèche
Matière minérale; 
4,4% Protéines; 31,5%
Lipides; 7,0%
Acide 
galacturonique; 
0,9%
Amidon; 5,9%
Fibres; 32,9%
Figure V-2 : Composition chimique de la graine de Mélilot blanc et des fractions obtenues 
Acides aminées
Exprimée en pourcentage de la matière azotée totale
Arg; 8,6%
Pro; 4,1%
Tyr; 2,9%
Lys; 6,1%
His; 3,5%
Phe; 4,2%
Leu; 7,1%
Ile; 3,6%
Val; 3,8%
Met; 0,7%
Cys; 0,7%
Thr; 3,4%
Ser; 5,2%
Glu; 14,7%Gly; 4,6%
Asp; 10,5%
Extractible à l'eau (36,4% de la matière sèche)
Exprimée en  pourcentage de matière sèche extractible
Protéines; 24,4%
Polysaccharides; 
32,5%
Matière minérale; 
11,7%
Fibres
Exprimée en  pourcentage de matière sèche
Lignines; 4,9%
Hémicelluloses; 
53,8%
Cellulose; 
41,3%
Acide gras
Exprimée en pourcentage d’acide gras
C 18:0 
Stéarate; 
2,02%
C 18:1n9c 
Oléate; 9,08%
C 18:2n6c 
Linoléate; 
47,19%
C 18:3n3 
Linolénate; 
30,71%
C 16:0 
Palmitate; 
9,92%
Polysaccharides
Exprimée en  pourcentage de sucre total
Galactose
25%
Glucose
34%
Xylose
12%
Mannose
21%
Arabinose
8%
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Composition chimique de la graine de Mélilot jaune
Exprimée en  pourcentage de matière sèche
Matière minérale; 
4,2% Protéines; 32,4%
Lipides; 7,9%Acide 
galacturonique; 
1,2%
Amidon; 1,6%
Fibres; 30,2%
Figure V-3 : Composition chimique de la graine de Mélilot jaune et des fractions obtenues 
Extractible à l'eau (34,2% de la matière sèche)
Exprimée en  pourcentage de matière sèche extractible
Protéines; 26,4%
Polysaccharides; 
33,7%
Matière minérale; 
13,6%
Acides aminées
Exprimée en pourcentage de la matière azotée totale
Arg; 9,0%
Pro; 4,4%
Tyr; 2,8%
Lys; 6,1%
His; 3,8%
Phe; 4,4%
Leu; 7,3%
Ile; 3,7%
Val; 4,0%
Met; 0,6%
Cys; 0,6%
Thr; 3,6%
Ser; 5,4%
Glu; 14,7%Gly; 4,8%
Asp; 10,8%
Fibres
Exprimée en  pourcentage de matière sèche
Lignines; 4,3%
Hémicelluloses; 
53,0%
Cellulose; 
42,7%
Acide gras
Exprimée en pourcentage d’acide gras
C 18:0 
Stéarate; 
1,93%
C 18:1n9c 
Oléate; 7,44%
C 18:2n6c 
Linoléate; 
42,17%
C 18:3n3 
Linolénate; 
37,92%
C 16:0 
Palmitate; 
9,24%
Polysaccharides
Exprimée en  pourcentage de sucre total
Galactose
27%
Glucose
31%
Xylose
13%
Mannose
21%
Arabinose
8%
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 Mélilot blanc Mélilot jaune 
Arabinose 25,9    ±  0,4    26,7    ±  0,2    
Galactose 84,1    ±  12,2    85,8    ±  16,2    
Glucose 112,7    ±  25,0    93,5    ±  9,0    
Xylose 39,9    ±  1,4    41,7    ±  1,1    
Mannose 68,8    ±  9,2    66,6    ±  10,9    
Total 331,3    ±  44,0    314,3    ±    34,7    
Hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C) 
Exprimée en  mg/g  de matière sèche 
Tableau V-3 : Analyse chimique des principaux sucres des graines de Mélilot jaune et blanc 
 
Une première remarque s’impose à la lecture des résultats d’analyse chimique des principaux 
constituants des graines de Mélilot (Tableau V-1) : les fibres insolubles, définies comme le résidu 
obtenu par extraction au réactifs NDF et correspondant à la somme cellulose+hémicelluloses+lignines, 
ainsi que la fraction protéique et les composés hydrosolubles représentent chacuns près du tiers de la 
matière sèche de la graine de Mélilot. Les lipides représentent 7 à 8% et la matière minérale près de 
4% de la matière sèche. Cette composition les distingue nettement des graines de lin et de chanvre, qui 
contiennent moins de fibres insolubles et de protéines, mais près de 5 fois plus de lipides. 
Les observations histochimiques de coupes transversales de graines de Mélilot blanc (Figure V-4 
et V-5) (Annexe IV-II.2) permettent alors de préciser la répartition de ces constituants chimiques dans 
les différents compartiments de la graine : 
 les protéines, révélées par la fluorescence sous lumière UV à 353nmn, en particulier des 
acides aminés (phénylalanine, tyrosine et tryptophane) comportant un groupement 
phénolique (Gill 2010), sont concentrées dans les cotylédons et la radicule (Figure V-4a). 
Une partie d’entre elles pourrait se retrouver sous forme de corpuscules globulaires de 
réserve, contenus dans les cellules de cotylédons, comme le révèle la coloration au bleu de 
toluidine des coupes transversales de graines (Figure V-5), bien que la nature protéique 
des graines observées n’ait pu être confirmée. 
 Les polysaccharides sont répartis dans toute la graine, mais se retrouvent en plus forte 
concentration dans l’albumen, situé entre le tégument et le cotylédon (Figure V-4b), 
comme le montre la coloration plus intense au réactif de Schiff (O'Brien et  McCully, 
1981) 
 Les lipides, révélés par coloration au rouge Soudan IV, semblent dispersés dans l’embryon 
(Figure V-4c). Le profil établi d’acide gras de l’huile de Mélilot (Tableau V-4), dont les 
valeurs sont sensiblement différentes de celles trouvées par Akrarnova et ses 
collaborateurs (Akrarnova et al. 1968), se révèle être très intéressant de par sa composition 
très riche en acide gras polyinsaturés. Comparativement à la graine de lin et de chanvre, 
deux autres graines issues de plantes à fibres, les graines de Mélilot blanc et jaune 
présentent un profil intermédiaire en terme de d’insaturation : elles sont plus riches en 
linolénate (30 et 38% des acides gras) que le chanvre (21-22%), mais moins que le lin (54-
61%), et inversement concernant le linoléate (respectivement 42 et 42%, 55-56% et 15% 
des acides gras). Par ailleurs, comparé au lupin, une autre légumineuse faiblement 
lipidique, la teneur en polyinsaturés des graines de Mélilot blanc et jaune (79 et 80%) est 
nettement supérieure à celle des graines de lupin (28%). 
 Les fibres insolubles sont constituées majoritairement d’hémicelluloses (53%) et de 
cellulose (43%) avec très peu de lignines (4 à 5%). Bien qu’une partie de ces fibres 
proviennent du tégument fin qui entoure la graine, cette composition essentiellement 
polysaccharidique indique qu’il s’agit de fibres insolubles issues principalement des parois 
cellulaires définissant les autres compartiments de la graine (Figure V-5), formées de 
microfibrilles de cellulose associées essentiellement à des hémicelluloses. La très faible 
proportion d’acides galacturoniques dosée dans la graine montre que ces fibres insolubles 
ne se sont pas, ou très peu, associées à des pectines. Il est raisonnable de supposer que les 
lignines présentes dans les fibres insolubles proviennent essentiellement du tégument très 
rigide, comme c’est le cas pour de nombreuses autres graines (Saura-Calixto et al. 1983). 
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Figure V-4 : Observations hystochimiques de coupes transversales de graines de Mélilot blanc  
a - Observation en  auto-fluorescence sous UV (longueur d'onde d'excitation: 353 nm), 
b - Observation en lumière blanche des polysaccharides (coloration au réactif de Schiff) 
c - Observation en lumière blanche des lipides (coloration au rouge Soudan IV) 
Teg : téguments ; Alb : albumen, Rad : Radicule, Cot : cotylédon, Mu : mucilage en cours de libération 
 
 
 
 
 
   
Figure V-5 : Coupes transversales d’une graine de Mélilot blanc révélée au bleu de toluidine 
a – Coupe transversale de la graine entière (grossissement 3,37x),  
b – Détail d’un cotylédon (grossissement 100x),  
c - Détail de la radicule (grossissement 40x) 
 
 
 
 
 
20 µm 
50 µm 500 µm 
a b c 
a b 
c 
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 Mélilot blanc Mélilot jaune 
Chanvre 
Lin 
Lupin 
blanc (à huile) (à fibre) 
  
    Akrarnova 
et al. 1968 
Callaway 
2004 
Callaway 
2004 
Callaway 
2004 
Sauvant 
2004 
Sauvant 
2004 
Lipides 
7,90 ± 0,3 7,00 ± 0,4 9,88    36,2 8,4 
(extraction au soxhlet) 
C 16:0 Palmitate 9,92 ± 0,08 9,24 ± 0,03 4,60 5 8 6 6,4 8,0 
C 18:0 Stéarate 2,02 ± 0,04 1,93 ± 0,01 3,36 2 3 3 3,4 1,2 
C 18:1n9c Oléate 9,08 ± 0,31 7,44 ± 0,19 12,69 9 11 15 18,7 54,7 
C 18:2n6c Linoléate 47,19 ± 0,21 42,17 ± 0,02 63,26 56 55 15 14,7 18,3 
C 18:3n3 Linolénate 30,71 ± 0,06 37,92 ± 0,42 14,68 22 21 61 54,2 9,3 
Autres acides gras 1,08   1,30   1,41    2,6 8,5 
Tableau V-4 : Profil d'acides gras  des huiles extraites des graines différentes graines 
Exprimée en pourcentage d’acide gras 
 
Les taux d’extractibles à l’eau (1h, 100°C, ratio L/S=100) des graines de Mélilot blanc et jaune 
sont très élevés (36 et 34% de la matière sèche) et la composition des extraits (Tableau V-2) montre 
que près de la moitié de la matière minérale (46 et 57% de la matière minérale initiale) et un quart des 
protéines (26 et 24% des protéines initialement présentes dans la graine) sont extraites dans ces 
conditions, correspondant à 18 et 16% de la matière initiale. Les 72 et 69% restant correspondraient 
pour partie à la fraction polysaccharidique de réserve contenue dans les graines de légumineuses, le 
plus fréquemment sous forme de galactomannanes (Moe  et al. 1947 ; Srivastava et Kapoor 2005). 
Leur rôle dans la graine est d’une part de constituer une réserve énergétique métabolisable lors de la 
germination, et d’autre part de retenir l’eau par gélification pour protéger la graine d’une 
déshydratation totale conduisant à une dénaturation des protéines. Extractibles à l’eau, ces 
polysaccharides, localisés dans l’albumen, forment une substance visqueuse couramment appelée 
mucilage. Les graines de Mélilot broyées libèrent effectivement à température ambiante, sous agitation 
dans l’eau, avec un rapport liquide/solide de 10, une telle substance mucilagineuse, qui précipite à 
l’éthanol (Berzélius 1838). L’application du protocole d’extraction des pectines en milieu acide 
(Annexe IV-III.5) conduit à un rendement de 19% (Mélilot jaune) et 15% (Mélilot blanc) de matière 
sèche précipitée à l’éthanol. L’absence d’acides galacturoniques dans ces extraits mesurée par la 
méthode colorimétrique de Blumenkrantz and Absoe-Hansen confirme qu’il ne s’agit par de 
substances pectiques.  
L’analyse des monosaccharides libérés par hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 
150, 90°C) des graines révèle bien la présence de mannose et de galactoses (Figure V-6). Au bout 
d'une heure, près de 7% de mannose et 8,5% de galactose, correspondant au total de 15,5% de matière 
sèche de graines sont libérés par hydrolyses des galactomannanes. La présence de glucose dans 
l’hydrolysat (11 et 9% respectivement de masse sèche des graines de Mélilot blanc et jaune) pourrait 
provenir de l’hydrolyse de l’amidon (6 et 2% respectivement de la masse sèche des graines de Mélilot 
blanc et jaune), et, avec la présence de xylose et d’arabinose (4 et 2,5%), de l’hydrolyse partielle des 
hémicelluloses et la cellulose. 
Ainsi, le broyage de graines de Mélilot produira une farine de composition originale, intéressante 
pour l’alimentation animale, mais dont le fractionnement pourrait aussi fournir des ingrédients 
fonctionnels pour la formulation (cosmétique, matériaux,…), en particulier les fractions protéique et 
polysaccharidiques (mucilage). 
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H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C 
Figure V-6 : Cinétique de libération des monères glucidiques lors de l’hydrolyse acide à chaud 
de graines de Mélilot blanc et jaune 
 
V.1.3. Caractérisation et extraction de la fraction protéique 
La composition en acides aminés de la fraction protéique des graines de Mélilot blanc et jaune 
(Tableau V-5) révèle un profil proche de celui d’une légumineuse protéagineuse comme le lupin, 
d’une légumineuse oléo-protéagineuse comme le soja ou le marama (Tylosema esculentum), ou d’un 
astéracées oléo-protéagineuse comme le tournesol (Figure V-7), dont les graines, les tourteaux ou les 
isolats protéiques sont largement utilisés en alimentation animale pour leurs apports en acides aminés. 
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Mélilot Blanc Mélilot jaune Lupin blanc Lupin Bleu Soja Tournesol Marama
 
Exprimée en pourcentage  de la matière azotée totale 
Figure V-7 : Comparaison des profils d’acides aminés des graines de Mélilot blanc et jaune, de 
Lupin blanc et bleu, de Tournesol, de Soja et de Marama  
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Mélilot blanc 
 
Mélilot jaune 
 Lupin 
blanc 
Lupin 
bleu 
Soja Tournesol Marama 
 
  Sauvant 2004 
Sauvant 
2004 
Amonsou et 
al. 2012 
Sauvant 
2004 
Amonsou et 
al. 2012 
Asp 10,5% ± 0,07%  10,8% ± 0,47%  10,6% 10,6% 10,2% 8,2% 9,4% 
Thr 3,4% ± 0,03%  3,6% ± 0,17%  3,7% 3,9% 4,0% 3,7% 3,2% 
Ser 5,2% ± 0,05%  5,4% ± 0,19%  5,3% 5,4% 5,6% 4,5% 5,5% 
Glu 14,7% ± 0,54%  14,7% ± 0,40%  20,8% 20,5% 18,9% 15,9% 15,2% 
Gly 4,6% ± 0,06%  4,8% ± 0,13%  4,0% 4,1% 4,3% 5,9% 5,9% 
Ala 3,8% ± 0,04%  3,9% ± 0,17%  3,4% 3,5% 4,5% 4,7% 3,5% 
Cys 0,7% ± 0,02%  0,6% ± 0,07%  1,6% 1,8% 0,2% 1,8% 0,1% 
Val 3,8% ± 0,05%  4,0% ± 0,19%  4,3% 4,4% 5,0% 4,6% 4,8% 
Met 0,7% ± 0,21%  0,6% ± 0,03%  0,8% 0,9% 1,5% 2,3% 1,0% 
Ile 3,6% ± 0,05%  3,7% ± 0,17%  4,6% 4,7% 4,7% 4,1% 4,3% 
Leu 7,1% ± 0,06%  7,3% ± 0,34%  7,2% 7,4% 9,8% 5,9% 7,9% 
Tyr 2,9% ± 0,16%  2,8% ± 0,17%  4,7% 4,6% 3,9% 2,8% 11,4% 
Phe 4,2% ± 0,05%  4,4% ± 0,22%  3,9% 3,9% 4,0% 4,3% 3,7% 
His 3,5% ± 0,03%  3,8% ± 0,19%  2,2% 2,3% 3,1% 2,5% 2,7% 
Lys 6,1% ± 0,02%  6,1% ± 0,27%  4,9% 5,0% 6,3% 3,9% 5,7% 
Arg 8,6% ± 0,12%  9,0% ± 0,57%  10,8% 10,0% 7,8% 7,9% 8,0% 
Pro 4,1% ± 0,03%  4,4% ± 0,22%  4,2% 4,2% 5,5% 4,3% 7,2% 
Trp n.d.      n.d.      0,7% 0,7%   1,2%   
Exprimée en pourcentage de la matière azotée totale 
Tableau V-5 : Profil partiel d’acides aminés de différentes graines 
 
 
 
L’extraction successive des farines de Mélilot selon la méthode d’Osborne (Annexe IV-III.7) 
montre que seulement 34% des protéines présentes dans les graines sont extraites dans ces conditions, 
malgré la délipidation préalable par extraction à froid au solvant (Tableau V-6). Les prolamines, 
solubles à l’éthanol, sont nettement minoritaires, et les gluténines, solubles en milieu alcalin, sont dans 
les mêmes proportions que dans les graines du même type (Shewry et al. 1995). Avec une teneur 
voisine de 10%, les albumines se situent dans la gamme des proportions connues pour les graines de 
légumineuses (10 à 30% pour le soja ou le lupin), mais la proportion de globulines, soluble dans l’eau 
salée, est anormalement faible (7 à 8%). En effet, les protéines de légumineuses sont connues pour être 
principalement constituées de globulines (30 à 90%) (Danielsson 1949, Derbyshire et al. 1976, Ma et 
Bliss 1978, Konopska 1984). Dans les graines de lupin, cette classification donne une majorité de 
protéines de type globulines (40 à 50%) (Eaton-Mordas et Moore 1978, Konopska 1984, Duranti 
2008, Gulewicz et al. 2008). La sous-estimation des proportions de globulines observée dans les 
analyses menées sur les graines de Mélilot pourrait être liée au fait qu’une grande partie d’entre elles 
ne sont pas extraites dans ces conditions opératoires (63 à 70%). La structure quaternaire des 
globulines, caractéristique de leur forme globulaire et conduisant à leur agrégation sous forme de 
corpuscules protéiques constituants des réserves de la graines (§ V.1.2, Figure V-5) pourrait être 
renforcée par des phénomènes de réticulation les rendant moins sensibles à une dénaturation dans 
l’eau salée. Toutefois, la présence de polysaccharides de type galactomananes solubles en milieu 
aqueux et formant une barrière mucilagineuse pourrait aussi être responsable d’une résistance à la 
déstructuration des corpuscules et à la diffusion des protéines. 
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  Mélilot Jaune  Mélilot Blanc 
Solvant Taux protéique de la graine 
délipidée* 
38,1%  37,7% 
 Dont**:    
Eau déminéralisée Albumines 10,0%  9,5% 
Solution aqueuse de 
NaCl (0.5 M) Globulines 
7,8%  7,0% 
Éthanol aqueux (70 
%volumique) Prolamines 
1,5%  1,8% 
Solution de soude 
(NaOH, 0,1M) Gluténines 
14,9%  16,2% 
 Protéines extraites 34,2%  34,4% 
 Protéines non-extraites 63,3%  70,7% 
* Taux protéique  exprimé en pourcentage moyen de protéines par gramme de matière sèche 
** fraction protéique exprimé en  pourcentage de protéines initiale 
Tableau V-6 : Répartition des protéines extraites selon la classification d’Osborne 
 
V.1.4. Caractérisation et extraction de la fraction polysaccharides mucilagineux 
Les mucilages sont, comme les gommes et les résines, les tanins, les alcaloïdes ou les huiles 
essentielles, des sécrétions végétales produites par des processus métaboliques, mais n’intervenant pas 
au sein de la plante en tant qu’agents physiologiques. De nature essentiellement polysaccharidique, ils 
sont hydrophiles et forment des hydrocolloïdes rétenteurs d’eau dans certains compartiments de la 
plante, en particulier dans la graine où ils joueraient un rôle actif pour la germination. Leur 
composition osidique décrite dans la littérature est très variée selon l’origine botanique, la pureté du 
produit isolé et la diversité des méthodes d’analyse. Elle fait apparaitre des motifs en C5 et C6 neutres 
(glucose, mannose, galactose, rhamnose, xylose, arabinose,…) mais aussi des acides uroniques, en 
particulier les acides galacturoniques. A titre d’exemple, les mucilages de graines de lin, qui 
représentent jusqu’à 10% de sa matière sèche (Mazza et Biliaderis 1989, Cui et al. 1994, Fedeniuk et 
Biliaderis 1994, Oomah et al. 1995, Wanasundara et Shahidi 1997), ont été décrits comme un mélange 
de polysaccharides neutres (3,5 arabinose, 6,2 xylose, 1 galactose), ce qui les apparente à des 
hémicelluloses, et des polysaccharides acides (2,6 rhamnose, 1fucose, 1,4 galactose et 1,7 acide 
galacturonique), les apparentant à des substances pectiques. Remarquons cependant que les tissus 
cellulaires à l’origine de la sécrétion des mucilages les associent aux membranes et parois 
pectocellulosiques, ce qui pourrait expliquer la présence de polysaccharides pectiques et 
hémicellulosiques dans les extraits mucilagineux ; mais bien qu’ils puissent contribuer aux propriétés 
d’hydrocolloïdes de l’extrait, ils ne sont pas les constituants principaux du mucilage. De même, la 
présence d’azote organique dans les extraits mucilagineux signalée par certains auteurs (Fedeniuk et 
Biliaderis 1994, Fekri et al. 2004, Barbary et al. 2009, Gebresamuel et Gebre-Mariam 2011) aurait 
pour origine la co-extraction de protéines ou de glucosamines.  
De nombreuses graines de légumineuses contiennent des galactomannanes formés d’une chaine 
principale de D-mannopyranoses liés en 1→4 et substituée en 1→6 par des unités de D-
galactopyranose (Srivastava et Kapoor 2005), comme c’est le cas dans les graines de guar avec un 
ratio mannose/galactose de 2 pour 1. Dans le cas du Mélilot, les analyses effectuées par Gupta et 
collaborateurs (Gupta and Bose 1986, Gupta and Grasdalen 1988) montrent que les galactomannanes 
seraient constitués d’un squelette de mannoses portant des ramifications de monomères de galactose, 
des dimères de galactoses ou d’oligomères comportant un galactose et trois mannoses. 
L’analyse de la composition osidique des graines de Mélilot par hydrolyse acide douce et dosage 
HPIC des monosaccharides (Tableau V-3 et Figures V-2 et V-3) fait bien apparaitre ces deux sucres 
dans un rapport de mannose/galactose de 0,82 et 0,78 respectivement dans le Mélilot blanc et jaune. 
Sous l’hypothèse que ces deux sucres sont bien les seuls motifs de galactomannanes présents dans la 
graine, ce polysaccharide mucilagineux représenterait 13,8 et 13,7% de la matière sèche des graines. 
Il n’existe par de protocole normalisé de dosage des mucilages et des galactomannanes, mais de 
nombreux auteurs ont étudié leurs conditions d’extraction aqueuse et d’isolement par précipitation 
 357 
éthanolique (Warr et al. 2003, Koocheki et al. 2009, Ziolkovska 2012). Le protocole que nous avons 
adopté est le suivant : 
 Les graines broyées sont extraites à l’eau sous agitation mécanique pendant 75 minutes à 
90°C, avec un ratio liquide/solide de 20. Le mélange est séparé par centrifugation (3000g 
durant 5min à 25°c).  
 Le surnageant est mélangé à de l’éthanol dans un  ratio volumique de 0,7 et laissé à 4°C 
pendant 48h. Le précipité formé est séparé par filtration sur toile de 100µm et lavé à 
l’acétone, puis séché (50°C, 12h).  
Les matières sèches et matières minérales ainsi que la teneur en azote protéique et en sucres (en 
équivalent en monosaccharides présents dans l’extrait après hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% 
volumique, L/S= 150, 90°C)) sont déterminées sur chacune des fractions obtenues (Tableau V-7). 
 
 
   
Matière 
sèche 
Matière 
minérale 
Matière 
organique 
Azote 
organique 
Sucres* 
Mélilot 
blanc 
Graine g 50,58 2,32 48,27 2,95 18,11 
Résidu solide g 40,49 1,15 39,34 2,59 5,67 
Extrait g 9,93 0,94 8,99 0,36 2,68 
Taux 
d’extraction 
% de masse sèche 
de la graine 
19,6% 40,5% 18,6% 12,2% 14,8% 
Isolat 
éthanolique 
g 2,13 0,28 1,85 0,11 0,96 
Taux 
d’extraction 
% de masse sèche 
de la graine 
4,2% 12,1% 3,8% 3,7% 5,3% 
% de masse sèche 
de l’extrait 
21,5% 29,8% 20,6% 30,6% 35,8% 
Mélilot 
jaune 
Graine g 50,26 2,20 48,06 3,02 16,89 
Résidu solide g 42,09 1,24 40,86 2,66 6,65 
Extrait g 9,76 0,85 8,92 0,39 2,70 
Taux 
d’extraction 
% de masse sèche 
de la graine 
19,4% 38,6% 18,6% 12,9% 16,0% 
Isolat 
éthanolique 
g 1,95 0,22 1,73 0,11 0,91 
Taux 
d’extraction 
% de masse sèche 
de la graine 
3,9% 10,0% 3,6% 3,6% 5,4% 
% de masse sèche 
de l’extrait 
20,0% 25,9% 19,4% 28,2% 33,7% 
* sucres en équivalent monosaccharides présents dans l’extrait après hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 
150, 90°C, 60 min) 
Extraction aqueuse (75 min, 90°C, L/S=20) 
Tableau V-7 : Rendement d’extraction du mucilage de graines de Mélilot blanc et jaune 
 
Il apparait que dans les conditions de mise en œuvre conduisant à l’extraction de près de 20% de la 
matière sèche de la graine, essentiellement sous forme de matière organique (moins de 9,5% de 
matière organique dans l’extrait), 1/8 des protéines initiales et près de1/6 des sucres sont extraits. Le 
taux de protéines extraites est légèrement supérieur au taux de protéines extractibles à l’eau selon la 
classification d’Osborne (9,5 à 10%), ce qui indique qu’il s’agit essentiellement d’albumines. Le 
dosage des sucres (après hydrolyse acide douce) des extraits aqueux montre que le glucose et le 
galactose y sont majoritaires, avec du mannose en plus faible proportion (1 pour 5 galactoses), peu 
d’arabinose et de xylose (Figure V-8). Parallèlement, le résidu solide d’extraction s’est enrichi en 
arabinose et xylose, appauvri en glucose et le rapport mannose/galactose (7,5 et 7,6) retrouve des 
valeurs proches de celles dans la graine. La forte proportion de glucose dans l’extrait aqueux peut être 
imputée à  la présence d’amidon dans la graine (6 et 2%), et 40 et 100% de l’amidon initialement 
présent serait extrait à 70°C dans l’eau. La faible proportion d’arabinose et de xylose dans l’extrait 
aqueux indiquerait que peu d’hémicelluloses sont solubilisées dans ces conditions. Rappelons 
cependant que ces pentoses pourraient avoir une autre origine, comme par exemple des motifs 
substituants associés aux pectines, dans lesquels d’autres sucres comme le galactose sont aussi 
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présents (arabinanes, galactanes et arabinogalactanes) (Paquot et al. 2011) Ce dernier point 
expliquerait aussi le rapport mannose/galactose anormalement faible (1 mannose pour 4 galactoses) 
observé dans les extraits, par comparaison avec ceux décrits dans la littérature pour les 
galactomannanes (ratio mannose/galactose entre 0,5 et 4,3) (Srivastava et Kapoor 2005). 
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Figure V-8 : Répartition de la composition en sucres des différentes fractions lors de l’extraction 
du mucilage 
 
La précipitation à l’éthanol des extraits aqueux permet d’isoler un extrait sec avec un rendement de 
4% par rapport à la graine, et de 22 et 21% par rapport à la masse sèche de l’extrait aqueux. L’analyse 
de leur composition chimique montre que 30% des protéines extraites de la graine  sont entrainées lors 
de la précipitation éthanolique (Tableau V-8). Et l’hydrolyse acide douce des polysaccharides ainsi 
isolés (Figure V-8) révèle une composition osidique majoritairement constituée par du galactose et du 
mannose, avec un peu de glucose entrainé et très peu de xylose et d’arabinose. Les rapports 
mannose/galactose sont pratiquement les mêmes pour les deux graines de Mélilot et sont très proche 
de ceux déterminés par Srivastava et Kapoor (Srivastava et Kapoor 2005). 
Sur la base de telle structure des galactomannanes, et sous l’hypothèse que le mannose présent en 
provient principalement, les teneurs dans les graines de Mélilot blanc et jaune serait de 15,0% en 
galactomannanes.  
• 
• 
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 Mucilage de Mélilot blanc Mucilage de Mélilot jaune 
Matière minérale 13,3%     11,1%     
Protéine 32,0% ± 0,4% 36,8% ± 0,2% 
Rendement d'extraction (graine) 5,2% 5,1% 
Rendement d'extraction (extrait aqueux) 29,9% 29,7% 
Polysaccharides* 45,3% ± 0,4% 46,8% ± 0,8% 
Rendement d'extraction (graine) 6,9% 6,7% 
Rendement d'extraction (extrait aqueux) 24,7% 24,3% 
Arabinose* 2,6% ± 0,0% 2,6% ± 0,1% 
Galactose* 16,4% ± 0,2% 17,0% ± 0,5% 
Glucose* 5,9% ± 0,0% 6,2% ± 0,0% 
Xylose* 1,2% ± 0,0% 1,2% ± 0,0% 
Mannose* 19,1% ± 0,2% 19,7% ± 0,2% 
Ratio Man/Gal   1,16    1,15   
Srivastava and Kapoor 2005   1,13     1,09   
* 60 minutes d’hydrolyse acide acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C, 60 min) 
Exprimée en  pourcentage de matière sèche 
Tableau V-8 : Composition chimique des mucilages isolés à partir de graines de Mélilots blanc et 
jaune 
 
En conclusion, les gaines de Mélilot jaune et blanc se caractérisent par une répartition des 
principales classes de constituants, originales tant par leur composition chimique que leur structure, 
que par leur localisation dans les différents compartiments de la graine :  
 La fraction lipidique est minoritaire (7 à 8% de la masse sèche), à la différence des 
graines de lin et de chanvre. Son extraction conduirait à une huile riche en acides gras polyinsaturés 
(78 à 80% de C18-2 et C18-3) dont la répartition se situe entre l’huile de chanvre et l’huile de lin, mais 
reste nettement supérieure à celle du lupin, autre légumineuse de composition chimique proche. 
 La fraction protéique représente 32% de la matière sèche de la graine, proportion 
comparable à celle d’autres graines de légumineuse très riches en protéines comme le soja ou encore le 
lupin et bien plus riche que le blé (10%), le colza (20%) ou encore le tournesol (15%) (Sauvant 2004). 
Leur profil d’acides aminés est très proche de ceux des graines dont les farines ou les tourteaux sont 
utilisés pour la formulation d’aliments pour animaux. A l’exception d’une petite proportion 
d’albumines, hydrosolubles, équivalente à celle du soja (10%) mais un peu plus faible que dans le 
tournesol (10 à 20%), la majeure partie des protéines sont insolubles dans l’eau. Cette fraction non 
extraite à l’eau est majoritairement constituée par les globulines accumulées sous forme de corpuscule 
de réserve dans l’embryon et les cotylédons de la graine. Ces réserves protéiques pourraient constituer 
une source d’isolats protéiques adhésifs ou de matrices thermoplastifiables, comme dans le cas du 
soja, du marama (Tylosema esculentum) ou des tourteaux de tournesol (Leyris 1998 ; Ayhllon-
Meixueiro et al. 2000 ; Orliac et al. 2003 ; Kumar et al. 2002 ; Rouilly and Rigal 2002 ; Rouilly et al. 
2006; Amonsou 2013), ou encore présenter des propriétés fonctionnelles d’intérêt,  comme un bon 
pouvoir gonflant, des propriétés moussantes et émulsifiantes ou filmogènes comme les protéines de 
lupin (Alamanou and Doxastakis 1995, Alamanou and Doxastakis 1997, Vasilakis et Doxastakis 
1999). 
 La fraction glucidique se répartit en une fraction polysaccharidique pariétale insoluble, 
principalement cellulosique (13% de la masse sèche) et hémicellulosique (16 et 18%), et une fraction 
polysaccharidique extractible à l’eau chaude, comportant un peu d’amidon (5 et 2% de la masse sèche) 
et des galactomannanes constitutifs d’un mucillage localisé dans l’albumen de la graine. La présence 
de ce mucilage apparente les graines de Mélilot à de nombreuses autres plantes exploitées pour la 
production de galactomannanes. Entre 90 à 100 mille tonnes seraient annuellement consommées sous 
forme de gommes texturantes et épaississantes, principalement dans les industries textile, 
pharmaceutique, biomédicale, cosmétique et alimentaire. (Prajapati et al. 2013). 
Au-delà de leur utilisation pour l’alimentation animale, les graines de Mélilot peuvent donc être 
considérées comme une source d’ingrédients fonctionnels dont certains pourraient intervenir dans la 
fabrication des agromatériaux composites fibreux. 
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V.2. Etude du fractionnement aqueux de la graine de Mélilot 
Le fractionnement aqueux des graines de Mélilot par extraction liquide/solide, conduisant à un 
extrait liquide et un raffinat solide met en jeu deux types de processus élémentaires (Etienne 1965) : 
 La diffusion de l’eau dans le solide hétérogène que constitue les graines, et celle des 
solutés du solide vers la phase liquide. L’affinité des graines de Mélilot pour l’eau (absorption de 0,7g 
d’eau par g de graines à saturation) devrait favoriser la première étape diffusionnelle, mais la présence 
d’une forte proportion de mucilage hydro-extractible pourra limiter la diffusion à l’interface 
solide/liquide. Le broyage des graines, qui augmente la surface d’échange et l’accessibilité des 
constituants hydrosolubles par déstructuration des tissus cellulaires contribuera à minimiser les 
limitations diffusionnelles dans le solide. De même, l’agitation du mélange, le taux de solvant et la 
température sont des facteurs qui peuvent influencer les cinétiques de diffusion en agissant sur la 
viscosité des solutions et la destruction des couches interfaciales limitantes autour du solide. 
 La solubilisation des constituants extractibles de la graine par le solvant. Elle est 
directement liée à l’affinité des solutés pour le solvant et son action sur les structures des solutés. Dans 
le cas de l’eau et de la graine de Mélilot, si les polysaccharides mucilagineux, en particulier les 
galactomannanes, sont très hydrophiles et solubles dans l’eau, il n’en est pas de même pour les 
protéines, dont une partie seulement est hydrosoluble (fraction de type albumine). La déstructuration 
des autres protéines, et en particulier des globulines, peut les rendre extractibles en phase aqueuse. 
Cette dénaturation peut être obtenue par effet de la température, du pH et du cisaillement. 
La première étape du fractionnement aqueux des graines de Mélilot a donc été de déterminer 
l’influence de la température et du pH sur l’extraction des polysaccharides mucilagineux et des 
protéines dans des conditions peu limitantes pour la diffusion. 
 
V.2.1. Influence de la température et du pH d’extraction de farine de graines de Mélilot  
Les graines de Mélilot blanc sont broyées au broyeur à couteaux MF 10 basic (Ika Werke, 
Allemagne) muni d’une grille d’1mm. La farine est introduite dans un extracteur agité thermostaté 
équipé d’un condenseur, contenant la solution extractante dont le pH et la température ont été ajustés 
aux valeurs choisies pour l’essai. Le rapport liquide/solide est fixé à 20. Le mélange est maintenu sous 
agitation (300 tpm) pendant la durée de l’essai, puis les phases solide et liquide sont séparées par 
centrifugation à 20°C durant 10 minutes à 3000g (centrifugeuse Sigma 6K15, Sigma Laboratory 
Centrifuges, Allemagne). La phase liquide surnageante est neutralisée jusqu’à pH 7 pour être analysée 
(matière sèche, matière minérale, teneur en azote organique, teneur en sucres hydrolysable en 
condition acide douce et dosage HPLIC) (Annexe IV-III.13). L’extrait liquide neutralisé est mélangé à 
l’éthanol (70 volume d’éthanol pour 30 volumes d’extrait) et maintenu 48h à 4°C. Le précipité formé 
est filtré sur Buchner (maille de 100µm), puis lavé à l’éthanol et à l’acétone avant d’être séché à 50°C 
durant 12h (Annexe IV-VII.1). 
Dans le domaine expérimental rapporté dans le Tableau V-9, l’influence de la température et du 
pH de la solution extractante sur la cinétique d’extraction des farines de Mélilot est étudiée grâce à la 
réalisation d’une matrice d’expérience de Doelhert (Tableau V-10). Les réponses étudiées sont 
définies dans le Tableau V-11, et le Tableau V-12 rassemble les résultats obtenus en chaque point du 
plan d’expérience. 
 
 
Tableau V-9 : Domaine expérimental pour l’étude de l’influence de la température, du pH et de 
la durée de contact sur l’extraction aqueuse alcaline des graines de Mélilot blanc broyées 
 
 
 
 
 Température (°C) pH Temps (Min) 
Centre d’intérêt 55 10 75 
Pas 30 3,5 55 
Domaine 25 - 85 7 - 13 30 - 120 
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Température 
(°C) 
pH 
Temps 
(min) 
Coordonnées normalisées 
X1 X2 X3 
P1 55 10 75 0,00 0,00 0,00 
P2 55 10 75 0,00 0,00 0,00 
P3 55 10 75 0,00 0,00 0,00 
P4 85 10 75 1,00 0,00 0,00 
P5 70 13 75 0,50 0,86 0,00 
P6 40 13 75 -0,50 0,86 0,00 
P7 25 10 75 -1,00 0,00 0,00 
P8 40 7 75 -0,50 -0,86 0,00 
P9 70 7 75 0,50 -0,86 0,00 
P10 70 11 120 0,50 0,29 0,82 
P11 40 11 120 -0,50 0,29 0,82 
P12 55 8 120 0,00 -0,57 0,82 
P13 70 9 30 0,50 -0,29 -0,82 
P14 40 9 30 -0,50 -0,29 -0,82 
P15 55 12 30 0,00 0,57 -0,82 
Tableau V-10 : Conditions opératoires du plan d’expériences et matrice d’expériences de 
Doelhert pour l’étude de l’extraction des farines de Mélilot blanc 
 
 
 
   Réponse Unité  
Y1 TMO  Taux d’extraction de matière 
organique    
g de matière organique dans l’extrait 
pour 100g  de matière organique dans 
la graine             
Y2 TN      Taux d’extraction d’azote organique   g d’azote organique dans l’extrait pour 
100g d’azote organique dans la graine             
Y3 Ts  Taux d’extraction d’équivalent 
polysaccharide  
g de sucre* dans l’extrait pour 100g de 
sucre* dans la graine           
Y4 IS/P extrait    Indice de sélectivité de l’extraction des 
sucres par rapport aux protéines 
g de sucre* dans l’extrait par g 
d’équivalent protéique dans l’extrait           
Y5 IH/C            Indice d’extraction d’hémicelluloses g d’arabinoses + xyloses par g de 
sucre* dans l’extrait 
Y6 TM graine Rendement de précipitation de 
mucilage 
g de matière organique dans le 
précipité éthanolique pour 100g  de 
matière organique dans la graine             
Y7 TM extrait Rendement de précipitation de 
mucilage 
g de matière organique dans le 
précipité éthanolique pour 100g  de 
matière organique dans l’extrait 
Y8 IS/P mucilage Indice de pureté en polysaccharides 
dans le mucilage précipité 
g de sucre* dans le précipité 
éthanolique par g d’équivalent 
protéique dans le précipité éthanolique 
Y9 IG Indice de pureté des galactomannanes g de galactose + mannose par g de 
sucre* dans le précipité éthanolique 
* Somme des monomères libérées après hydrolyse en condition acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C) (cf. 
Annexe IV-III.13), ** coefficient de conversion protéique appliqué: 6,25 
Tableau V-11 : Réponses étudiées lors des extractions aqueuse de ph neutre à alcalin 
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 Conditions 
opératoires 
TMO TN Ts IS/P extrait IH/C TM graine TM extrait IS/P mucilage IG 
 °C/-/min                               
P1 55/10/75 20,5 15,2 23,9 1,60 8,0 6,5 34,1 1,12 0,91 
P2 55/10/75 20,5 16,7 21,2 1,30 7,8 6,2 33,2 1,35 0,90 
P3 55/10/75 20,4 14,6 19,7 1,36 8,2 6,4 32,1 1,45 0,91 
P4 85/10/75 17,5 14,5 17,8 1,25 8,4 2,3 30,8 1,23 0,79 
P5 70/13/75 72,5 77,7 17,1 0,22 17,1 24,9 6,4 1,75 0,70 
P6 40/13/75 48,7 56,3 27,1 0,49 22,1 12,3 9,8 0,66 0,55 
P7 25/10/75 17,0 8,9 21,5 2,45 7,8 0,9 63,1 0,09 0,23 
P8 40/7/75 18,9 12,2 22,9 1,92 8,0 4,5 23,7 2,04 0,92 
P9 70/7/75 18,3 11,5 20,3 1,79 8,7 3,4 28,0 1,52 0,85 
P10 70/11/120 27,8 23,4 18,9 0,82 8,4 4,4 45,9 0,59 0,83 
P11 40/11/120 22,0 15,8 24,3 1,56 7,6 4,1 9,0 6,31 0,95 
P12 55/7/120 21,6 16,9 24,7 1,49 8,3 6,3 33,5 1,01 0,91 
P13 70/9/30 17,9 13,7 20,1 1,49 8,4 3,0 45,6 0,62 0,83 
P14 40/9/30 17,1 11,0 20,8 1,93 7,9 1,5 44,0 0,47 0,80 
P15 55/12/30 22,5 21,2 15,7 0,75 8,6 9,4 14,1 0,57 0,69 
Tableau V-12 : Réponses du plan d’expérience  
 
La résolution du système de 13 équations polynomiales du second degré par rapport au neuf 
inconnues que constituent les coefficients de ce modèle est menée par le logiciel NemrodW. Les 
estimations des coefficients sont rassemblées dans le Tableau V-13 pour chaque réponse. La 
répartition du point central du domaine expérimental permet d’obtenir une estimation de l’écart-type 
expérimental pour chacune des réponses, et de calculer un seuil de signification pour chacun des 
coefficients du modèle. 
Il apparait que les trois facteurs température, pH et durée de l'extraction ont un effet significatif sur 
le rendement en matière organique extrait des graines, mais il n’est pas de même importance. C'est le 
pH de la solution extractante qui est déterminant: le taux de matière organique extraite passe par un 
minimum au voisinage de pH=10, proche de 20%, pratiquement indépendamment de la température et 
pour toutes les durées d'extractions du domaine expérimental (Figure V-9). L'augmentation du pH 
favorise l’extraction de la matière organique, qui atteint des valeurs supérieures à 70% en milieu très 
alcalin (pH 13) pour des températures plutôt élevées (75-85°C) au bout de 75 minutes de mise en 
contact sous agitation (Figure V-9b-c).  
 
 
    
Figure V-9 : Courbes d’isoréponse du taux d’extraction en matière organique dans les extraits 
(Y1) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
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Réponse Equation du modèle 
Taux d’extraction 
de matière 
organique   
(Y1) 
TMO = 20,48 + 3,84 x X1 + 19,58 x X2 + 2,83 x X3 
    -3,23 x X1² + 27,17 x X2²  -4,36 x X3² 
   + 14,26 x X1X2  -1,93 x X1X3 + 9,37 x X2X3 
Ecart-type = 0,06           
Taux d’extraction 
d’azote organique 
(Y2)   
TN = 15,52 + 5,27 x X1 + 25,84 x X2 + 2,10 x X3 
   + -3,81 x X1² + 33,86 x X2² + -5,08 x X3² 
   + 12,85 x X1X2 + -1,49 x X1X3 + 8,81 x X2X3 
Ecart-type = 1,03           
Taux d’extraction 
d’équivalents 
polysaccharides  
(Y3) 
Ts = 21,61 + -3,25 x X1 + -0,91 x X2 + 2,32 x X3 
   + -1,95 x X1² + 0,99 x X2² + -1,05 x X3² 
   + -4,27 x X1X2 + -1,37 x X1X3 + 2,22 x X2X3 
Ecart-type = 2,85           
Indice de 
sélectivité de 
l’extraction des 
sucres par rapport 
aux protéines 
(Y4) 
IS/P extrait    = 1,42  -0,50 x X1  -0,84 x X2  -0,06 x X3 
   + 0,43 x X1²  -0,58 x X2²  -0,09 x X3² 
   + -0,08 x X1X2  -0,16 x X1X3 + 0,12 x X2X3 
Ecart-type = 0,192           
Indice d’extraction 
d’hémicelluloses 
(Y5) 
IH/C = 6,97 + 1,51 x X1 + 4,76 x X2  -0,96 x X3 
   + 0,79 x X1² + 6,68 x X2²  -0,89 x X3² 
   + 1,14 x X1X2 + 0,68 x X1X3 + 0,63 x X2X3 
Ecart-type = 1,54           
Rendement de 
précipitation de 
mucilage (par 
rapport à la graine) 
(Y6) 
TM graine = 6,37 + 2,02 x X1 + 7,13 x X2 + 0,20 x X3 
    -4,74 x X1² + 8,28 x X2²  -3,20 x X3² 
   + 8,00 x X1X2  -3,55 x X1X3  -2,03 x X2X3 
Ecart-type = 0,18           
Rendement de 
précipitation de 
mucilage (par 
rapport à l’extrait) 
(Y7) 
TM extrait = 33,14  -3,15 x X1  -13,15 x X2  -3,13 x X3 
   + 13,79 x X1²  -26,67 x X2² + 1,39 x X3² 
    -4,49 x X1X2 + 23,20 x X1X3 + 3,34 x X2X3 
Ecart-type = 1,00           
Indice de pureté 
en polysaccharides 
dans le mucilage 
précipité 
(Y8) 
IS/P mucilage = 1,307  -0,34 x X1 + 0,11 x X2 + 1,27 x X3 
    -0,65 x X1² + 0,48 x X2² + 0,48 x X3² 
   + 0,94 x X1X2  -3,92 x X1X3 + 2,12 x X2X3 
Ecart-type = 0,172           
Indice de pureté 
des 
galactomannanes 
(Y9) 
IG = 0,906 + 0,138 x X1  -0,136 x X2 + 0,076 x X3 
    -0,397 x X1²  -0,072 x X2² + 0,010 x X3² 
   + 0,136 x X1X2  -0,136 x X1X3 + 0,191 x X2X3 
Ecart-type = 0,003           
En gris : coefficients jugés non pertinents suite au test de Student (Annexe IX) 
Tableau V-13 : Equation des réponses modélisées  
X1 : coordonnée codée du facteur de température ; X2 : coordonnée codée du facteur de pH ; X3 : 
coordonnée codée du facteur de durée d'extraction 
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Dans de telles conditions, le résidu solide ne contient plus que 30% de matière organique, valeur 
inférieure à la teneur en fibres insolubles par rapport à la matière organique de la graine (34% de 
résidu NDF). Ceci indiquerait que, outre la quasi-totalité des protéines et des polysaccharides 
hydrosolubles, les lipides seraient entrainés (saponification des triglycérides) et que la fraction fibres 
insolubles est aussi atteinte, probablement par solubilisation d’hémicelluloses et de lignines dans le 
milieu alcalin. 
Dans ce même domaine expérimental, l’extraction de polysaccharides, traduite par la somme des 
sucres présents dans l’extrait liquide après hydrolyse acide modérée, est peu sensible aux variations du 
pH et de la température. L’extraction des polysaccharides hydrosolubles est relativement rapide et leur 
taux d’extraction atteint des valeurs proches de 20% au bout de 30 minutes, à faible température (25 à 
40°C) et à pH neutre ou faiblement basique. Dans ce cas, les polysaccharides représentent  entre 42 et 
46% de la matière organique de l’extrait et 7 à 9% de la matière organique de la graine (Figure V-10). 
L’augmentation de l’alcalinité du milieu augmente le taux d’extraction de polysaccharides à faible 
température (27% à 40°C, pH 13 et 75min), mais cette augmentation se fait au profit des 
polysaccharides de type hémicellulosique comme le montre l’évolution de l’indice d’extraction 
d’hémicelluloses, traduisant le taux d’arabinose et de xylose contenu dans l’extrait liquide 
(Y5=6,97+4,76X2+6,68X2² ; X2 étant la variable associé au pH) (Figure V-11, TableauV-13). Il 
apparait donc que l’extraction des galactomannanes ne requiert pas des températures élevées ni un pH 
très alcalin pour être efficace. 
 
 
Figure V-10 : Courbes d’isoréponse du taux d’extraction de polysaccharides dans les extraits 
(Y3) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
 
Figure V-11 : Courbes d’isoréponse de l’indice d’extraction de hémicelluloses dans les extraits 
(Y5) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
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A l’inverse, l’extraction des protéines est nettement favorisée par l’augmentation de l’alcalinité de 
la solution extractante (Figure V-12). Le taux d’extraction d’azote organique, assimilable à celui de 
l’azote protéique, passe de 20% dans l’extrait liquide à pH compris entre 7 et 10 à près de 80% à pH 
13, pratiquement indépendamment de la durée d’extraction et de la température. A pH 13, et 70°C, le 
résidu solide séparé de l’extrait liquide au bout de 75 minutes de temps de contact ne contient plus que 
1,1% d’azote dans la matière organique, soit moins de 7% de protéines, contre plus de 35% 
initialement, ce qui confirme bien une extraction quasi-totale des protéines avec les 72% de la matière 
organique extraite. 
 
  
Figure V-12 : Courbes d’isoréponse de rendement d’extraction d’azote dans les extraits (Y2) 
a – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
b – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
 
L’augmentation du pH, et dans une moindre proportion de la température, défavorise donc la 
sélectivité de l’extraction des polysaccharides par rapport à celle des protéines, comme le montre 
l’évolution du rapport polysaccharide/protéines dans l’extrait liquide (Figure V-13). Pour un taux de 
matière organique extraite de 17% à faible température (25°C), pour un pH moyen de 10 et un temps 
de contact de 75 minutes, le taux de polysaccharides extrait est élevé (23%), soit 8,6% de la matière 
organique de la graine, pour un taux d’extraction protéique limité à 9% de l’azote organique initiale. 
Dans ces conditions, la teneur en mannose et galactose de l’extrait (24% de la matière organique 
extraite) confirme que ce sont bien les galactomannanes qui sont principalement solubilisés. Ils 
représentent alors 61% des sucres extraits, le restant étant principalement de l’amidon solubilisé. 
 
 
Figure V-13 : Courbes d’isoréponse de l’indice de sélectivité de l’extraction des sucres par 
rapport aux protéines dans les extraits (Y4) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
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L’ajout de d’éthanol dans les extraits liquides obtenus permet de diminuer la solubilité des solutés 
extraits et d’en provoquer la précipitation. Le procédé permet donc d’obtenir un extrait sec, que l’on 
qualifie de mucilagineux puisqu’il contient les galactomannanes constitutifs du mucilage de la graine. 
Le rendement de précipitation de la matière organique n’est pas total, variant de moins de 10g à plus 
de 60g de matière organique précipitée pour 100g de matière organique de l’extrait liquide. Ce 
rendement de précipitation est sensible aux conditions d’extraction de la graine (Figure V-14). En 
particulier, il diminue avec l’augmentation du pH au-delà de 10, conditions dans lesquelles le taux de 
protéines extraites augmente lui aussi (Figure V-12). Ceci indique que l’enrichissement en protéines 
de l’extrait défavorise la précipitation de la matière organique par l’éthanol. A pH 13, pour lequel plus 
de 70% de matière organique est extraite de la graine au bout de 75 minutes à 70°C, moins de 7% de 
cette matière organique est précipitée par l’éthanol. 
 
 
Figure V-14 : Courbes d’isoréponse du rendement de précipitation de mucilage par rapport à  
l’extrait (Y7) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
 
Le rendement en précipité est la résultante du rendement d’extraction et de celui de précipitation 
(Figure V-15). Malgré la chute de rendement d’extraction, l’augmentation du rendement d’extraction 
avec un pH croissant de 10 à 13 se traduit par une plus grande proportion de précipité obtenu. A pH et 
températures élevés, les rendements en précipité peuvent atteindre 20 à 25% par rapport à la graine ; et 
dans la zone de plus faible extraction protéique (moins de 20% de taux d’extraction d’azote organique) 
(Figure V-12), les rendements en précipité sont compris entre 1 et 7% de la matière organique de la 
graine, en fonction du couple température-durée d’extraction. 
 
 
Figure V-15 : Courbes d’isoréponse du rendement de précipitation de mucilage par rapport à  la 
graine (Y6) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
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Le rapport sucre/protéine (IS/P mucilage) et le taux de galactose+mannose par rapport aux sucres dans 
le précipité isolé (IG) renseigne sur la pureté et la composition du mucilage précipité. Remarquons que 
l’adéquation du modèle polynomial correspondant à ces deux réponses Y8 et Y9 est moins bonne avec 
les valeurs expérimentales, en particulier pour l’indice de pureté en polysaccharides dans le mucilage 
IS/P mucilage, dont les valeurs font apparaitre un maximum élevé en un point du plan d’expérience (essai 
P11 à 40°C, pH 11 et 120 min : IS/P mucilage=6,31) qui est 3 à 10 fois plus élevé que les autres valeurs. 
Cependant, l’analyse des surfaces de réponse tracées grâce à ces modèles (Figure V-16 et V-17) 
apporte plusieurs informations. Malgré une teneur élevée en protéines dans l’extrait obtenu à pH élevé, 
le taux de sucres dans le précipité isolé reste au moins équivalent à celui des protéines, voire 
supérieur ; et dans la zone de pH pour laquelle moins de 20% de protéines sont extraites, 
l’augmentation de la durée d’extraction à faibles températures ou à pH élevés se traduirait dans le 
précipité par un taux nettement plus élevé de sucres par rapport aux protéines. La proportion dans le 
précipité de galactose et de mannose par rapport aux autres sucres est la plus élevée dans les 
conditions correspondantes à une faible extraction de protéines, c’est-à-dire à pH moyen (10 à 11) 
pour des températures limitées (inférieures ou égales à 40°C) et des temps de contact élevés. Un 
maximum de pureté en galactomannanes est obtenu pour le précipité issu de l’extraction de 120 
minutes à 40°C et pH 11 (rapport mannose/galactose=0,72, moins de 2% de glucose, et 1,5% de 
xylose+arabinose, moins de 9% de protéines), avec un rendement en mucilage précipité de 4% par 
rapport à la graine. Cette sélectivité pourrait s’expliquer par le fait qu’un pH de 11 minimiserait la 
solubilité des protéines (proximité du pH isoélectrique moyen), mais favoriserait la solubilisation de 
polysaccharides de type galactomannanes. Une telle observation a déjà été faite dans le cas des graines 
de lin pour lesquelles, en vue d’une préparation d’un isolat protéique, une pré-extraction en milieu 
faiblement alcalin (pH 7 à 9) à température limitée (entre 30 et 70°C) durant un temps de mise en 
contact de 15 à 60 minutes favoriserait la libération des mucilages sans pénaliser l’extraction de 
protéines (Green et al. 2011). Remarquons que dans une gamme de pH comprise entre 9 et 11, le taux 
d’extraction des protéines passe par un minimum, inférieur à celui atteint à pH 7 (Figure V-12), ce qui 
tendrait à confirmer l’existence d’un minimum de solubilité  au voisinage de 10, correspondant au pH 
isoélectrique des protéines de Mélilot. 
 
 
 
Figure V-16 : Courbes d’isoréponse de l’indice de pureté en polysaccharides dans le précipité 
mucilagineux (Y8) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
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Figure V-17 : Courbes d’isoréponse d’indice de pureté des galactomannanes dans le précipité 
mucilagineux (Y9) 
a – dans le plan : Température, Temps ; facteur fixe : pH    = 10.0 
b – dans le plan : pH   , Temps ; facteur fixe: Température = 55 °C 
c – dans le plan : Température, pH   ; facteur fixe: Temps = 75 min 
 
En conclusion, deux orientations apparaissent pour le fractionnement aqueux de la farine de graine 
de Mélilot, avec un ratio liquide/solide de 20, en fonction de l’extrait ciblé : 
 A pH alcalin (12 à 13) et pour des températures élevées (85°C), plus de 70% de la matière 
sèche de graine peuvent être solubilisée, laissant un raffinat solide enrichi en fibres pariétales. 
L’extrait concentré après neutralisation pourra conduire à un isolat protéique, qui ; hors la fraction 
minérale (55 à 65%) liée à la neutralisation de la soude introduite, contenent 2,3 à 2,6% d’azote 
organique (soit 14 à 16% d’équivalent polypeptidique), et 4 à 11% de sucres. L’extrait pourra être 
fractionné par précipitation éthanolique en une fraction enrichie en mucilage (9 à 24% de la matière 
organique de la graine, comprenant 6 à 14% de protéines, 4 à 9% de galactomannanes et 65 à 80% de 
matière minérale) et une fraction protéique démucilaginée. Par analogie avec les isolats protéiques de 
tournesol, dont les propriétés adhésives ont été étudiées (Leyris 1998), cette voie de fractionnement 
aqueux alcaline ouvrirait la voie pour la formulation de colles naturelles pour les agromatériaux. La 
contribution relative de la fraction polysaccharidique et de celle des protéines, dénaturées sous forme 
polypeptidiques lors de l’extraction alcaline aux propriétés adhésives, devra cependant être étudiée 
pour aboutir à une formulation d’une colle aussi efficace que les colles de caséines ou de gélatine. 
 A pH neutre ou faiblement alcalin et à température limitée (40 à 55°C), près de 20% de la 
matière sèche est extraite, contenant moins du quart des protéines de la graine, et plus de 55% de 
galactose et de mannose contenus dans la farine. L’ajustement du pH initial de la solution extractante 
au voisinage de 11 permet d’isoler par précipitation éthanolique un extrait mucilagineux, avec un 
rendement de 1 à 6% par rapport à la matière sèche de la graine. Cet extrait mucilagineux, riche en 
galactomannanes (près de 50% de la matière organique, avec un rapport mannose/galactose de 0,70) et 
pauvre en protéines (1,5% d’azote organique, soit moins de 10% d’équivalents protéiques) pourrait, 
par analogie avec d’autres mucilages de graines, intéresser les domaines de la formulation des produits 
cosmétiques, nutraceutiques et alimentaires. Toutefois, l’extrait aqueux de graines de Mélilot pourrait 
aussi fournir un ingrédient dans la formulation d’une colle d’assemblage. 
 
V.2.2. Influence du cisaillement sur l’extraction de farine de graines de Mélilot  
L’extraction aqueuse de matière organique de farine de mélilot est limitée, d’une part par la 
présence de mucilage, qui, bien qu’hydrosoluble, est très visqueux, et d’autre part par la solubilité des 
protéines dans l’eau. Les essais d’extraction aqueux menés sur les graines entières sous agitation à 
50°C pendant 90 minutes avec un ratio liquide/solide de 15 ont montré que moins de 10% de matière 
sèche sont extraites. Le broyage des graines en farine et l’augmentation du ratio liquide/solide à 20 
permet de doubler ce rendement à 55°C au bout de 2h d’extraction à pH 7. A 100°C avec un ratio 
liquide/solide de 200, le taux maximum d’extraction de matière organique selon la norme TAPPI 204 
a été de 40% au bout de 3h. Une alternative pour améliorer le taux d’extraction sans avoir recours à 
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une dilution aussi importante et/ou une élévation de la température serait de mettre en œuvre 
l’extraction dans des conditions de haut cisaillement.  
De telles conditions de haut cisaillement peuvent être obtenues avec un système d’agitation équipé 
d’un rotor à pales cisaillantes tournant à vitesse élevée dans un stator constitué d’une grille, assurant 
un double effet de broyage intense par friction et cisaillement et un effet de mélange liquide/solide. 
Les essais ont été réalisés à l’aide d’un appareil Silverson L4RT (Silverson, USA)  équipé d’une 
tête de mixage standard de 30 mm de diamètre équipé d’une grille de 2 mm de maille carrée (Annexe 
VII-2) dans un contacteur ouvert de 150 mm de diamètre contenant 600 mL d’eau et la quantité de 
graines choisie pour définir le rapport liquide/solide déterminé. La vitesse de rotation est fixée à 
5000t/min et les essais sont réalisés à température ambiante (25°C). Le tourbillonnement crée par le 
rotor/stator, marqueur de l’effet de broyage et de mélange, s’atténu dans le temps et l’augmentation du 
ratio liquide/solide, avec l’augmentation de la viscosité du milieu. Pour des ratios liquide/solide 
inférieurs à 10, la phase liquide semble se figer au bout de 5 à 7 minutes au voisinage des parois 
externes du contacteur, le mouvement tourbillonnant n’étant plus observable qu’au centre du système 
rotor/stator. Le mélange obtenu est centrifugé à 20°C durant 10 minutes à 4000g. Dans le cas d’un 
ratio liquide/solide de 6, la séparation s’avère impossible, le mélange étant trop visqueux pour 
permettre une décantation centrifuge à 8000g. A ratio solide/liquide plus élevé, la décantation 
centrifuge permet d’obtenir une phase colloïdale chargé en particules solides, hétérogène, jaunâtre et 
légèrement odorante (Figure V-18). 
 
 
   
Contacteur Silverson L4RT, ratio L/S de 11, température ambiante 
Figure V-18 : Fractions obtenues après extraction aqueuse en conditions cisaillantes intenses et 
décantation centrifuge 
 
Le dosage de la matière sèche extraite et du taux de protéines dans les phases liquides séparées par 
centrifugation (Tableau V-14) montre qu’au bout de 15 minutes de temps de contact, et pour un ratio 
liquide/solide limité à 11, le rendement d’extraction de matière sèche (30 et 35% respectivement pour 
les graines de Mélilots blanc et jaune) et le rendement en protéines extraites (24 et 26%) sont 2 à 3 fois 
plus élevés que ceux obtenus dans des conditions équivalentes, mais avec une simple agitation. 
L’augmentation du ratio liquide/solide permet d’atteindre des valeurs de matière sèche (38,8%) 
équivalentes au maximum obtenu par extraction en 3h à 100°C et un ratio liquide/solide de 200 
(38,6%). Toutefois, le gain pour une dilution de 2 (L/S de 11 à 23) n’est que de 10%. 
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   Ratio L/S 45 23 11 11** 
   Durée 15 min 15 min 15 min 10 min 15 min 
Mélilot 
jaune 
Rendement d'extraction 
en matière sèche 
% de masse sèche de 
la graine 38,2% 38,8% 34,6% 30,8% 13,5% 
Taux de protéines* % de masse sèche de l'extrait 31,8% 30,0% 32,3%  25,7% 
Rendement d'extraction 
en azote organique 
% d'azote initialement 
contenu dans la graine 31,3% 31,9% 26,1%  10,7% 
Mélilot 
blanc 
Rendement d'extraction 
en matière sèche 
% de masse sèche de 
la graine   29,8% 30,8% 14,9% 
Taux de protéines* % de masse sèche de l'extrait   30,5%  20,0% 
Rendement d'extraction 
en azote organique 
% d'azote initialement 
contenu dans la graine   24,1%  8,0% 
* Facteur de conversion protéique utilisé: 6,25,  ** Sans la grille de stator (fonctionnement en mélangeur simple) 
Contracteur cisaillant L4RT, 5000 tpm, 25°C 
Tableau V-14 : Taux d’extraction en matière sèche et en protéines de graines de Mélilot après 
extraction au contracteur cisaillant L4RT 
 
Ces résultats montrent bien l’apport du cisaillement imposé à la matière par le système rotor/stator 
lors de l’extraction. L’observation au microscope de la phase liquide visqueuse séparée par 
centrifugation permet d’y détecter une légère présence de débris de parois cellulaires. Les forces de 
friction et de cisaillement imposées aux particules de farines provoqueraient bien la rupture des parois 
cellulaires, rendant plus accessible les protéines insolubles, ce qui expliquerait l’augmentation des 
rendements d’extraction en azote organique. Simultanément, les mucilages sont aussi extraits, comme 
en témoigne l’augmentation de viscosité de la phase liquide et l’apparition d’un abondant précipité 
lors de l’ajout d’éthanol. 
La phase aqueuse séparée par centrifugation du traitement à un L/S de 11 forme un film continu par 
casting, même après une dilution par 10 (Figure V-19a). Bien que ces films soient fragiles une fois 
secs, ce phénomène permet d’obtenir une enduction régulière et homogène de la surface de matériaux 
comme le papier et le bois. L’enduction d’une feuille de papier par l’extrait brut et son collage avec 
une autre feuille de papier a permis de mettre en évidence que les propriétés adhésives de l’extrait sont 
plus résistantes que la cohésion interne du papier lui-même, qui se déchire lorsqu’on cherche à séparer 
les deux feuilles. De même, le collage papier-verre pour l’étiquetage de bouteilles s’est avéré 
parfaitement efficace (les étiquettes sont toujours en place après 6 mois) (Figure V-19a). Enfin 
l’assemblage de plaquettes de bois résiste à une contrainte maximale de 5,5±3,7kg/cm², ce qui situe 
l’extrait brut dans la catégorie des colles faibles de contact, comme les colles à papier (Figure V-19a) 
(Annexe IV-VI.3.4). 
Ces résultats préliminaires confirment bien les propriétés adhésives des extraits de graines de 
Mélilot. L’amélioration de la résistance des joints de colle doit encore être étudiée, en particulier en 
fonction du rapport polysaccharides mucilagineux/protéines dans l’extrait, mais aussi de l’état de 
solubilisation et de dénaturation de ces dernières. 
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a  b   c  
Conditions d’obtention de l’extrait : contracteur cisaillant L4RT, ratio L/S de 11, température ambiante 
Figure V-19 : Illustration des propriétés collantes de l’extrait mucilagineux visqueux de la 
graine de Mélilot jaune 
a – Formation de film continu, b– Collage d’étiquettes en papier sur des bouteille en verre ;  
c  – Assemblage de pièces en bois par collage  
 
 
 
Extrait à 0.45% de matière sèche 
Extrait à 4.5% de matière sèche 
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V.3. Conclusions et perspectives pour le fractionnement aqueux des graines de Mélilot 
Le fractionnement aqueux des graines de Mélilot permet donc d’obtenir un extrait mucilagineux 
dont la composition en sucres et en protéines dépend des conditions opératoires d’extraction, mais 
dont la purification par précipitation éthanolique permet d’isoler une fraction majoritairement 
constituée de galactomannanes. La co-extraction de protéines, en particulier les globulines, est 
favorisée par le pH très alcalin du milieu : jusqu’à 78% de protéines sont extraites de la farine de 
graines à pH 13 et 70°C en 75min avec un ratio L/S de 20. L’extrait obtenu, qui contient alors 40% de 
protéines et 9% de sucre par gramme de matière organique, pourrait constituer la base d’une résine 
liante, par analogie avec les isolats de soja et de tourteaux de tournesol. 
A pH faiblement alcalin (pH 7 à 11), la sélectivité de l’extraction du mucilage polysaccharidique 
est plus élevée : 24% des sucres sont extraits de la farine en 120 minutes à 40°C et pH 11 pour un ratio 
L/S de 20, avec seulement 16% de protéines extraites, et le précipité éthanolique isolé de cet extrait 
contient 22% de mannoses et 31% de galactoses, pour moins de 2,5% d'autres sucres et moins de 9% 
de protéines. 
Dans l’eau seule, à pH 7, l’extraction de 35% de matière organique et de 26% de protéines peut être 
obtenue avec des ratios liquide/solide plus faibles (L/S=11), pour des temps de contact très réduits (15 
min) à température ambiante, grâce à l’intensification du cisaillement de la farine et du mélange avec 
l’eau. L’extrait visqueux obtenu présente des propriétés adhésives.  
Ces résultats ont conduit à proposer la mise en œuvre du fractionnement aqueux des graines dans 
un extrudeur bi-vis dont la configuration et le profil de vis installé dans le fourreau permettrait de 
réaliser les trois opérations élémentaires de broyage des graines, de leur mélange avec l’eau et de 
séparation liquide/solide par filtration. L’extrudeur bi-vis mis en œuvre est du type BC21 (Clextral, 
France) (Figure V-20) (Annexe IV-V.3). Les essais réalisés (Tableau V-15) montrent que malgré un 
rapport liquide/solide faible (2,7 à 4,9), l’extraction des polysaccharides mucilagineux est efficace : 
pour des ratios eau/graines de 4,9, près de 6,2% de la matière sèche est extraite au filtrat clarifié par 
centrifugation (Figure V-21), contenant 38% de polysaccharides mucilagineux et moins de 20% de 
protéines (Figure V-22). Le mucilage précipité à l’éthanol contient majoritairement des 
galactomannanes (Figure V-23), avec des ratios mannose/galactose comparables à ceux obtenus lors 
des extractions en réacteur agité à pH modéré (0,6 à 0,8) 
 
 
 
Figure V-20 : Base des profils utilisés lors des extractions en extrudeur bivis BC21 
 
Une modification du profil de vis, avec un ajout de malaxeurs bilobes après l’injection d’eau mais 
avant le module de filtration permettrait d’augmenter le cisaillement imposé à la graine broyée, et 
probablement d’augmenter le taux d’extraction. Toutefois, l’efficacité de séparation liquide/solide, qui 
se traduit par la proportion de pied dans le filtrat avant clarification par centrifugation, indique que 
cette dernière doit aussi être optimisée : lors de l’extraction, l’extrait devient tellement visqueux qu’il 
entraine une quantité importante de fragments de graines avec lui lors de la séparation liquide/solide 
(76 à 81% de la matière sèche sortant par le filtre) (Figure V-20). 
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 MA5 MA5 MA7 
Débit graine (kg/h) 5,2 5,2 5,2 
Taux de matière sèche 89,5% 89,5% 89,5% 
Débit eau  (kg/h) 12,2 17,2 22,2 
Ratio L/S 2,7 3,8 4,9 
Vitesse de vis (tpm) 250 250 250 
Couple 0 - 7 0 - 7 0 - 7 
Débit extrudat (kg/h) 8,8 7,9 7,2 
Taux de matière sèche 42,6% 45,3% 46,3% 
Taux de matière minérale 3,8% 4,4% 4,3% 
Taux d'extractibles 31,6% 34,2% 34,7% 
Taux de protéines 37,6% 36,9% 38,4% 
Taux de sucres* 26,4% 25,9% 25,8% 
Débit pied (kg/h) 3,7 3,8 4,6 
Taux de matière sèche 18,7% 20,6% 20,4% 
Taux de matière minérale 4,0% 3,7% 3,8% 
Taux d'extractibles 29,5% 30,8% 29,6% 
Taux de protéines 37,8% 38,7% 38,5% 
Taux de sucres* 21,6% 20,8% 20,1% 
Débit extrait (kg/h) 3,8 9,6 14,4 
Taux de matière sèche 4,3% 2,4% 2,0% 
Rendement d'extraction 3,5% 5,0% 6,2% 
Taux de matière minérale 6,6% 6,9% 7,1% 
Rendement d'extraction 3,5% 5,0% 6,1% 
Taux de protéines 21,8% 20,2% 19,9% 
Rendement d'extraction 2,1% 2,8% 3,3% 
Taux de sucres* 27,7% 30,2% 38,2% 
Rendement d'extraction 3,5% 5,4% 8,4% 
Taux de mucilage isolé de l’extrait 51,8% 41,8% 36,1% 
Débit mucilage théorique (g/h) 84,8 98,1 103,6 
Taux de matière minérale 3,7% 3,3% 2,5% 
Taux de protéines 23,3% 19,6% 19,1% 
Taux de sucres* 35,5% 49,5% 53,9% 
Ratio Sucres/protéines 1,5 2,5 2,8 
* Sucres en équivalent monosaccharides présents dans l’extrait après hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, 
L/S=150) 
Tableau V-15 : Conditions opératoires, rendements d’extraction et compositions chimiques des 
fractions obtenues en extrudeur bi-vis BC21 
 
 
Figure V-21 : Rendement d’extraction de l’extrait et efficacité de séparation de l’extrait en 
extrudeur bi-vis BC21 
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Figure V-22 : Composition chimique des extraits obtenus en extrudeur bi-vis BC21 
 
 
 
 
Figure V-23 : Profil osidique* des extraits obtenus et des mucilages isolés des extraits en 
extrudeur bi-vis BC21 
*Monosaccharides présents dans l’extrait après hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C, 60 min) 
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Ce procédé, outre l’avantage de permettre une séparation en continu et à des taux d’hydratation 
relativement faibles, présente aussi l’intérêt d’avoir une forte capacité de déstructuration du solide. En 
effet, la séparation liquide/solide se fait par l’intermédiaire d’un bouchon dynamique au niveau de 
contrefilets. Le passage dans ces éléments de vis restrictifs, en milieu hydraté et chauffé, permet 
d’atteindre, jusqu’au niveau cellulaire, les assemblages protéiques enchâssés dans les corpuscules de 
réserve. Cette déstructuration pourrait être exploitée avantageusement pour former une matrice 
thermoplastique mobilisable par thermomoulage (Figure V-24) sous contraintes, comme dans le cas 
des tourteaux et des isolats de tournesol (Rouilly et al. 2000, Rouilly et al. 2002, Orliac et al. 2002, 
Rouilly et Rigal 2002, Geneau et al. 2004, Rouilly et al. 2006, Geneau-Sbartaï et al. 2008, Humbert et 
al. 2010). Le traitement en extrudeur bi-vis permettrait donc d’obtenir potentiellement deux produits 
par fractionnement aqueux : un extrait visqueux collant, et une matrice thermofusible. Cependant, une 
étude plus complète du comportement thermique de la graine et de sa déstructuration lors du passage 
des contrefilets est encore nécessaire. 
 
 
 
Figure V-24 : Ecuelle de Mélilot réalisée par thermomoulage 
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Conclusion générale 
 
 
 
La demande en fibres d’origine naturelle pour remplacer les fibres synthétiques entre autre dans 
les composites plastiques, les textiles ou encore l'isolation des bâtiments, est annoncée comme 
augmentant  dans les années à venir (Meirhaeghe 2011, Lucintel 2011). Actuellement, le marché 
européen des agrofibres est principalement alimenté par le coton, les agrofibres de bois, des cultures 
dédiées, comme le lin et le chanvre, produits localement mais sur des sols arables et en compétition 
directe avec des cultures alimentaires, ou encore des agrofibres importées de zones tropicales et 
équatoriales (sisal, abaca, kénaf, jute, coco, henequen,…) (Meirhaeghe 2011). Mais l’évaluation de 
l’évolution probable de cette demande globale nécessite de préciser plusieurs points pour pouvoir 
élaborer une stratégie de réponse par rapport à la ressource en agrofibres et au développement des 
procédés de leur production : 
1)Quelles sont les caractéristiques déterminantes des agrofibres recherchées par secteurs 
d’applications ?  
Au-delà du secteur textile, dans lequel les fibres de coton, de lin ou de chanvre occupent ou ont 
occupé une large place, bien que concurrencée par les fibres synthétiques ou artificielles, c’est la 
longueur et la finesse des fibres qui sont le plus souvent évoquées par le secteur des intissés du type 
feutres, laines ou panneaux semi-rigides pour l’insolation thermique et phonique dans la construction 
mécanique et de bâtiment. Ce critère est surtout lié à leur aptitude à former des mats peu denses, 
consolidables en nappes par entremêlement des fibres naturelles. Les dimensions minimum requises 
sont difficiles à déterminer car elles sont dépendantes de la technique et des conditions de formation et 
de consolidation des mats. Néanmoins, l’ordre de grandeur peut être donné par les fibres techniques de 
lin ou de chanvre utilisées dans ce secteur d’application (5-10cm pour un diamètre inférieur à 
0,25mm). Elles sont suffisamment souples et résistantes pour être texturer en nappes consolidées par 
aiguilletage mécanique, souvent en présence de fibres synthétiques thermofusibles pour renforcer la 
tenue mécanique du matériau, conduisant à des isolants de densité comprise entre 5 et 100kg/cm3 et un 
coefficient de conductivité thermique entre 0,04 et 0,09 mW/m.K (Kymäläinen et Sjöberg 2008). Le 
domaine des composites de hautes performances pour le formage de pièces de structure très résistantes 
aura le même type d’exigences selon la longueur des agrofibres dans la mesure où le composite est 
formé par la prise d’une résine thermodurcissable sur une préforme fibreuse très organisée (tricotage, 
tissage,…).  
Dans le domaine des composites à matrice thermodurcie par thermopressage de mat d’agrofibres 
imprégnées, pour l’obtention de panneaux ou de pièces thermoformées, l’exigence sur les dimensions 
des agrofibres n’est pas du tout la même (0,75 à 0,90mm d’épaisseur, 13 à 25mm de largeur et 50 à 75 
mm de longueur pour les panneaux OSB ; 0,2 à 0,7mm d’épaisseur et un ratio longueur/épaisseur de 
60 à 150 pour les panneaux de particules) (Bary-Lenger et al. 1999) ; et c’est surtout l’homogénéité de 
la répartition de la colle sur les agrofibres qui est un critère important. La gamme de densité couverte 
par ces matériaux composites étant très large (de moins de 400 kg/m3 pour les blocs isolants à 1100 
kg/m3 pour les panneaux extra-durs), la résistance mécanique est fonction de la densité, du taux 
d’imprégnation de la résine et de sa nature, et en particulier son affinité pour les agrofibres. Le bois est 
la principale matière première utilisée dans cette filière de matériaux composites, mais d’autres 
sources de fibres lignocellulosiques comme les pailles de blé ou les anas de lin sont aussi exploitées.  
Dans le domaine des composites thermoplastiques pour le moulage de pièces par extrusion ou par 
injection, le critère principal de dimension des agrofibres pour le renfort de la matrice polymère est 
centré sur le facteur de forme de la fibre, qui doit être de dimension suffisamment petite pour être 
correctement incorporée dans celle-ci et rester compatible avec la technique de mise en forme 
plasturgique (passage en filière, seuil d’injection dans un moule, etc…). Couramment, la longueur des 
agrofibres est de l’ordre de 0,3 à 0,7mm, avec des diamètres inférieurs à 0,25mm pour atteindre des 
facteurs de forme élevés. Diverses agrofibres, d’origines et de compositions chimiques variées, ont été 
étudiées pour concurrencer les fibres de verre en termes d’efficacité du renfort, parmi lesquelles les 
agrofibres de lin et de chanvre occupent une bonne place. Mais si des critères comme la forte 
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proportion de cellulose dans la fibre, sa cristallinité et son angle microfibrillaire sont considérés 
comme importants pour optimiser la résistance mécanique de la fibre elle-même, de nombreuses autres 
agrofibres pourraient permettre un effet de renfort du polymère suffisamment significatif pour les 
applications du composite, dès lors que leur facteur de forme sera suffisamment élevé, supérieur au 
facteur de forme critique. La résistance mécanique du composite est aussi dépendante de la résistance 
de l’adhésion interfaciale agrofibre/polymère qui peut être modulée par des agents de couplage. Ainsi 
par exemple, les farines de bois sont utilisées comme charge et renfort du polypropylène pour la 
fabrication de profilés par extrusion. 
De nombreux autres critères de choix de l’agrofibre pourraient être évoqués, comme sa résistance 
à l’eau et sa stabilité dimensionnelle, sa résistance thermique et sa tenue au feu, sa biodégradabilité et 
sa résistance au ravageur, ou encore sa couleur et son odeur, etc… Mais outre le fait que nombre de 
ces critères sont communs à toutes les agrofibres et qu’ils peuvent être largement modifiés par la 
maitrise des conditions de leur extraction de la ressources fibreuses et de leur conditionnement, 
beaucoup de ces critères concernent le produit final dans lequel elles seront intégrées. Et les propriétés 
spécifiques ciblées pour l’application de ces produits peuvent aussi être atteintes par la 
fonctionnalisation des agrofibres et la formulation du produit. 
Ainsi, la demande en agrofibres doit être analysée par structure d’application, en particulier pour 
la fabrication des composites, en tenant compte en particulier des spécificités de dimension des 
agrofibres recherchées. En France et plus largement en Europe, chaque secteur d’application des 
composites fibreux fait souvent référence à des ressources en agrofibres spécifiques pourvoyeuses de 
la catégorie d’agrofibres recherchée (par exemple : le bois pour les panneaux de particules et de fibres, 
ou bien le lin et le chanvre pour les thermoplastiques), mais avec un souci de sécurisation de 
l’approvisionnement, en particulier pour les agrofibres importées, et une ouverture à une 
diversification des approvisionnements en nouvelles agrofibres. Le développement d’un nouveau 
procédé de production des nouvelles agrofibres se trouverait donc dans un contexte économique 
favorable, dès lors qu’elles pourront être adaptées aux différents secteurs d’application, en particulier 
leur critère de dimension. Mais ceci pose évidemment la question de la ressource elle-même. 
2)Quelle ressource en biomasse fibreuse, pour quelle empreinte carbone ? 
Les agrofibres peuvent être considérées comme un puit momentané de carbone, d’autant plus que 
le matériau les mettant en œuvre a une grande durée de vie, comme c’est le cas pour les composites 
dans la construction en général, et plus particulièrement dans le bâtiment. De plus, en diminuant la 
part de matériaux à forte empreinte carbone, comme les polymères pétrochimiques ou les fibres 
minérales, elles facilitent le recyclage des matériaux en fin de vie, en particulier par leur caractère 
biodégradable qui les réinscrit dans le cycle naturel du carbone (long si elles sont composées et plus 
court si elles sont brûlées). Mais comme pour toutes les ressources végétales, la question de la culture 
se pose, à la fois en terme de préservation de la biodiversité et des sols (question d’intensification de la 
production agricole), de la gestion de l’eau, et de la disponibilité des terres arables, en particulier par 
rapport à la production agricole à des fins alimentaire. Les coproduits des productions agricoles, 
comme les pailles de céréales ou d’oléagineux ont largement été étudiés comme source fibreuse 
compte tenu de leur caractère essentiellement lignocellulosique, mais outre la question de la part 
nécessaire au retour au sol, comme amendement organique, la multiplicité des utilisations existantes (à 
visée agricole comme alimentation animale ou en litière, ou à visée matériaux comme les panneaux de 
pailles ou les pâtes à papier) ou en développement (chaudière à biomasse, granulats combustibles, 
éthanol 2nde génération,…) ne permettent pas actuellement de les considérer comme source disponible 
pour la production d’agrofibres pour les composites. De plus, mis à part les pailles de lin oléagineux, 
la proportion de fibres longues qu’elles contiennent est très réduite, et les destine plutôt, en l’état de 
leur récolte à maturité des graines, à la production d’agrofibres courtes comme celles mises en œuvre 
dans les panneaux d’agrofibres. En France, l’extension de la culture des plantes à fibres libériennes 
comme le lin et le chanvre reste nettement pénalisée par la disponibilité des terres et climat adaptés 
d’une part, et par l’équilibre économique difficile des débouchés des différentes agrofibres produites. 
La recherche de nouvelles terres susceptibles de produire des biomasses fibreuses apparait donc 
nécessaire. En 2008, l'Organisation des Nations unies pour l'alimentation et l'agriculture estimait que 
près de 800 000 ha de terres émergées sont affectées par la salinité (FAO, 2008), dont font parties les 
terres en bord d’estuaire. Ces territoires particuliers se caractérisent par la présence d’une flore 
importante, diversifiée et originale, parmi laquelle plusieurs herbacées comme le roseau commun 
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(Phragmites australis) ou Baldingère faux-roseau (Phalaris arundinaceae) sont déjà considérées 
comme des biomasses lignocellulosiques potentielles pour la production d’agrofibres. En France, 
l’estuaire de la Loire en est un exemple remarquable car, de Nantes à Saint-Nazaire, il concilie des 
zones urbaines et d’implantations industrielle et portuaire à une vaste zone agricole avec près de 
50 000 hectares d’espaces naturels et protégés qui sont en partie exploités et entretenus par 
l’agriculture. Cet entretien est essentiellement lié à la filière d’élevage de bovins pour la viande et le 
lait, pour laquelle les prairies permanentes et les prairies temporaires en partie immergées en hiver, 
sont utilisées comme pâturage extensif en été, avec une récolte de foin pour la période de stabulation 
des bêtes. Cet entretien et fortement lié à celui du réseau d’aménagement hydraulique, permettant de 
réguler les écoulements vers la Loire, le drainage des sols et l’irrigation. 
 
Avec près de 4500 hectare dédiés à l’agriculture, répartis sur les coteaux du sillon de Bretagne et 
les berges de la Loire ainsi que sur une zone de marais aménagés par un réseau hydraulique d’une 
superficie de 2000 hectares, les territoires de la Communauté de Communes Cœur d’Estuaire sont le 
cadre de ce projet visant à apporter une réponse aux deux questions posées : 
Trouver et produire des agrofibres de qualité définie pour entrer dans la fabrication  des 
composites 
Sélectionner des ressources endémiques ou cultivées, non conventionnelles, adaptées aux 
territoires d’estuaires du type humide et salin, pour produire ces agrofibres. 
A partir d’une analyse des connaissances bibliographiques sur la fibre dans le végétal, ses modes 
de préparation et ses usages dans les composites, la démarche de cette étude s’est déroulée en quatre 
étapes : 
La caractérisation chimique et physico-chimique des ressources végétales locales, 
sélectionnées pour leur potentiel en agrofibres ; 
L’étude de la production d’agrofibres par trois technologies de complexité croissante 
permettant la fragmentation et l’extraction des agrofibres, voire leur classification en 
fonction du critère de dimension et de forme ; 
La validation de l’adaptation des agrofibres produites sélectionnées à un usage dans les 
matériaux composites éco-conçus pour la construction ; 
Enfin, la recherche d’un liant biossourcé produit à partir d’une ressource locale. 
 
* 
*           * 
* 
 
Quatre biomasses herbacées modèles ont été identifiées pour leur potentiel de production 
d’agrofibres : 
 Le Foin des Marais, modèle de mélange d’herbacées composé de tiges portant des 
feuilles, endémiques de prairies mésohygrophiles et récolté annuellement comme fourrage. Il est 
principalement de nature cellulo-hémicellulosique et peu lignifié (ratio 
cellulose/hémicelluloses/lignines 50/40/10), présente un très fort taux de composés hydrosolubles (17 
à 27% de la masse sèche) et est très hydrophile (27,7% d’eau adsorbée par gramme de masse sèche à 
90% d’humidité relative) 
 La Rouche, modèle de mélange d’herbacées composé de feuilles ayant des tiges, 
endémiques de prairies hygrophiles et récolté pour l’entretien de ces prairies temporaires. Comme le 
Foin des Marais, elle est principalement cellulo-hémicellulosique et peu lignifiée (ratio 50/40/10) mais 
contient une fraction de fibres insolubles un peu plus importante. Présentant un fort taux de composés 
hydrosolubles (16% de la masse sèche), elle est cependant légèrement moins hydrophile (21,1% d’eau 
adsorbée par gramme de masse sèche à 90% d’humidité relative). 
 La Canne de Roseau (Phragmites australis), modèle de tiges creuses rigides, endémiques 
des bas marais, est une biomasse lignifiée (ratio 50/30/20) contenant peu de composés hydrosolubles 
(6 à 8% de la masse sèche), thermostable jusqu’à 220°C et relativement peu hydrophile (16,0% d’eau 
adsorbée par gramme de masse sèche à 90% d’humidité relative)  
 La tige de Mélilot jaune ou blanc (Melilotus officinalis et Melilotus alba), dicotylédone à 
croissance secondaire adapté à la culture sur les terrains de l’estuaire de la Loire, s’est avérée produire 
 379 
deux classes de tissus végétaux. Le premier est principalement composé de fibres libériennes, 
extractibles du cortex de la tige, souples et essentiellement cellulosiques (ratio 75/15/10); le second 
tissu est un bois de xylème secondaire, constitutif du cylindre central de la tige,  macroporeux et 
rigide, beaucoup plus lignifié (ratio 65/15/20), et contenant très peu d’extractibles (2 à 3% de la masse 
sèche). Les deux tissus sont moyennement hydrophiles (respectivement 18,9 et 19,1% d’eau adsorbée 
par gramme de masse sèche à 90% d’humidité relative). 
De par la multiplicité des caractéristiques dimensionnelles et les propriétés physicochimiques de 
la gamme d’agrofibres produites, de multiples applications dans le domaine des matériaux pour l’éco-
construction sont envisageables, allant de l’élément de renfort structural (renforts dans des matrices 
thermoplastiques, panneaux de fibres,…) à l’élément d’isolation thermique et/ou phonique (en vrac, en 
nappes intissées ou en blocs et panneaux) en passant par les médium absorbants et/ou filtrants 
(biofiltres, paillage et litières,…). 
 
 
* 
*           * 
* 
 
Afin d’étayer les qualités des agrofibres produites, des agrocomposites ont été produits et 
caractérisés à partir d’agrofibres sélectionnées, afin de permettre la production de préséries de 
matériaux de démonstration. 
Mises en œuvre avec originalité avec de la colle de caséines par ensimage, les agrofibres de toutes 
les biomasses ont permis l’obtention d’agrocomposites basses densités type blocs isolants thermiques 
(avec des coefficients de conductivité thermique allant de 40 à 82 mW/m*K) et phoniques (avec des 
indices d'affaiblissement sonore entre 0,18 et 1,2 dB(A)/mm). La colle de caséines se révèle aussi être 
un agent de renforcement de tenue au feu. Une démonstration de la faisabilité technique de mise en 
œuvre de ce type d’agromatériaux assemblés a été réalisée pour l’aménagement d’un faux plafond 
d’une salle de travail de 22 m² dans un bâtiment en cours de réhabilitation. 
Mises en œuvre par un nouveau procédé compact alliant le défibrage thermomécanique 
d’agrofibres centimétriques de Foin des Marais et leur enduction homogène par de la colle d’os, 
assimilable à une colle thermoplastique thermofusible hydro-mobilisable, des agrocomposites hautes 
densités type panneaux de particules et de fibres ont été réalisés et une cartographie des conditions 
opératoires nécessaires pour atteindre des matériaux de densité et de résistance déterminée a pu être 
dressée pour des agromatériaux de 0,3 à 1,3 kg/cm3 et de 1 à 3900 MPa et 0,1 à 39 MPa. Ici aussi, une 
présérie de prototypes de plaques a été produite en agrofibres de Foin des Marais, pour l’habillement 
mural d’un hall d’entrée de bâtiment. 
Enfin, des agrofibres millimétriques et micrométriques ont été incorporées jusqu’à 40% dans une 
matrice thermoplastique recyclable (PP+PPMA) comme charge de renfort, avec une bonne 
compatibilisation. Les compounds générés présentent une viscosité inferieure à 15Pa.s à 180°C sous 
contrainte de cisaillement d’au moins 2000 s-1, ce qui a permis leur injection. Les agrocomposites ainsi 
réalisés pouvant montrer une amélioration de leur tenue mécanique cinq fois plus élevée, jusqu’à un 
seuil maximal autour de 33 MPa en traction et 50 MPa en flexion, performances similaires à celles 
obtenues avec des agrofibres plus conventionnelles (lin, bois, chanvre,…). 
La mise en œuvre de ces trois types d’agrocomposites issus des agrofibres sélectionnées, mais 
représentatives des différentes classes d’agrofibres pouvant être générées par les biomasses modèles 
étudiées, permet donc, par ces démonstrations, la validation de leur potentiel d’utilisation.  
 
* 
*           * 
* 
 
 
L’ajout de matrices liantes biosourcées comme la colle d’os ou la colle de caséines ont permis 
d’assembler, voire d’améliorer les matériaux fibreux mis en œuvre. Néanmoins, même si ces colles 
naturelles utilisées proviennent toutes deux de la filière bovine, fortement implantée sur le territoire de 
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la Communauté de Commune Cœur d’Estuaire, leur production n’est pas locale. La recherche de liants 
locaux a donc été entreprise au travers de la caractérisation du coproduit de la récolte de la tige de 
Mélilot : les graines. Elles se caractérisent par une répartition originale des principales classes de 
constituants :  
 Petites graines à tégument ligneux rigide, la fraction en fibres insoluble représente près 
d’un tiers de sa composition, et semble principalement cellulo-hémicellulosique. 
 Un autre tiers de la graine est composé de la fraction protéique, proportion comparable à 
celle d’autres graines de légumineuse. Faiblement hydrosolubles, ces protéines semblent être 
principalement des globulines regroupées dans des corpuscules protéiques de réserve dans l’embryon 
et les cotylédons de la graine. Le profil d’acides aminés est d’ailleurs très proche de ceux des graines 
connues pour constituer une source d’isolats protéiques adhésifs ou de matrices thermoplastifiables. 
 la fraction lipidique, minoritaire (7 à 8% de la masse sèche), est riche en acides gras 
polyinsaturés (78 à 80% de C18-2 et C18-3) dont la répartition se situe entre l’huile de chanvre et 
l’huile de lin. 
 La fraction polysaccharidique non-pariétale extractible à l’eau chaude comporte un peu 
d’amidon (2 à 5% de la masse sèche) et des galactomannanes constitutifs d’un mucilage localisé dans 
l’albumen de la graine.  
Le fractionnement aqueux des graines de Mélilot permet d’obtenir un extrait mucilagineux de 
composition en polysaccharide et en protéines dépendante des conditions opératoires d’extraction. Une 
extraction très alcaline permet d’extraire jusqu’à 78% des protéines et une grande partie des 
polysaccharides de la graine, ce qui pourrait constituer la base d’une colle liante, par analogie avec les 
isolats de soja et de tourteaux de tournesol. D’autre part, une extraction longue sans chauffage et à pH 
moyennement alcalin permet d’isoler de façon relativement sélective les galactomanannes, qu’il est 
possible de purifier par précipitation éthanolique. Ces derniers pourraient principalement être valorisés 
dans les industries textile, pharmaceutique, biomédicale, cosmétique et alimentaire. 
 
L’intensification du cisaillement lors de l’extraction permet d’augmenter le rendement d’extraction 
de matière organique, tout en réduisant la température et le temps de mise en contact. De plus, l’extrait 
visqueux obtenu présente des propriétés adhésives. Ces résultats ont conduit à proposer la mise en 
œuvre du fractionnement aqueux des graines dans un extrudeur bi-vis, permettant d’opérer toutes les 
opérations unitaires nécessaires (broyage, mélange avec l’eau et séparation liquide/solide) en continu, 
ce qui permettrait d’obtenir potentiellement deux produits: un extrait visqueux collant, et une matrice 
thermofusible au raffinat. 
 
* 
*           * 
* 
 
Au bilan, chacune des matières premières herbacées peut conduire à une large gamme de 
caractéristiques dimensionnelles et physico-chimiques des mats qui pourront être sélectionnée par le 
procédé de défibrage, en vue de les orienter vers une application adaptée pour les composites fibreux. 
Ainsi la fragmentation mécanique par broyage permet d’obtenir des mélanges d’agrofibres dont la 
longueur et la finesse peuvent être partiellement modulées par la teneur en eau des matières premières. 
L’aptitude à l’autoliaison par thermopressage des broyats, en particulier pour le Foin des Marais et la 
Rouche, leur permet d’entrer dans la fabrication des plaques denses.  
Le défibrage thermomécanique permet d’obtenir des mélanges d’agrofibres de petites dimensions, 
tout en étant dans une gamme de longueur et de finesse plus homogène. L’aptitude des extrudats à 
l’autoliaison par thermopressage quelles que soient les matières premières permet d’entrer dans la 
fabrication des plaques denses à très denses ; et leur petite dimension couplée à un facteur de forme 
important les indique aussi pour être incorporés comme charge dans des thermoplastiques.  
Enfin, le défibrage mécanique orienté permet, par un ensemble de contraintes et sollicitations 
couplées et synergiques, l’obtention d’agrofibres longues à partir de biomasses qui n’étaient 
jusqu’alors pas connues à ces fins-là, en isolant les faisceaux filandreux souples et résistants des 
fragments plus rigides et des matériaux les plus pulvérulents ; créant ainsi trois calibres d’agrofibres : 
des agrofibres courtes centimétriques de tapis que l’on peut destiner à entrer dans la fabrication des 
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plaques denses ; des agrofibres longues centimétriques à décimétriques au mat qui pourraient trouver 
une application dans les blocs isolants faibles densités ; et des agrofibres ultracourtes micro à 
millimétriques pouvant être incorporées comme charges dans des thermoplastiques. 
Les biomasses endémiques sélectionnées permettent toutes la production d’agrofibres ayant un 
intérêt certain et permettent d’enrichir certaines fractions de façon préférentielle. Présentes en 
quantités suffisantes dans l’estuaire de la Loire, elles permettraient largement d’alimenter un atelier 
industriel de défibrage de taille modeste afin de produire une vaste gamme d’agrofibres de 
caractéristiques dimensionnelles et de propriétés physicochimiques maitrisables. Ces travaux ayant été 
réalisés, pour la plupart, à une échelle pilote, la démonstration préindustrielle est effective. Toutefois, 
une meilleure maitrise des procédés est encore nécessaire afin de pouvoir optimiser, moduler et 
contrôler la qualité des agrofibres obtenues. Cela étant dit, une certaine viabilité économique est déjà 
envisagée par le concept de la triple valorisation des produit : s’il est assez difficile d’estimer un prix 
d’achat d’agrofibres pour la fabrication de panneaux de particules, le prix d’achat des agrofibres pour 
la charge de thermoplastique, pour peu qu’elles soient de qualités suffisantes, oscille entre 700 à 
1200€/t, et celui des agrofibres longues de lin ou de chanvre utilisées pour les laines blocs isolants se 
situent dans la même gamme. Ainsi, même si la qualité des agrofibres produites à partir des biomasses 
sélectionnée est différente des agrofibres conventionnellement utilisées, la valorisation des trois 
coproduits du défibrage orienté, et le contrôle de la repartions des fractions, permettrait un modèle 
économique vertueux. 
 
* 
*           * 
* 
 
 
Le Mélilot blanc s’est avéré être une plante adaptée aux conditions pédoclimatiques particulières 
du territoire de la Communauté de Commune Cœur d’Estuaire. En plus de permettre la production 
d’agrofibres de qualité et de graines à fort potentiel, le Mélilot est aussi une plante mellifère avérée à 
grandes racines pivotantes, ce qui l’intègre parfaitement dans une politique de protection des sols et de 
réorganisation de la filière apicole. 
 
* 
*           * 
* 
 
Lors de l’élaboration des agromatériaux, deux procédés permettent l’apparition d’une forme stable 
intermédiaire de matériau (agrofibres encollés, compounds) permettant une séparation dans le temps et 
dans l’espace de l’ajout du liant et de la mise en forme, facilitant ainsi leur mise en œuvre. De plus,  
l’ajout de co-produits agrosourcés sur les agrofibres permet l’amélioration de leurs propriétés 
mécaniques (renfort mécanique de la colle d’os sur les agrofibres, mobilisable à faible humidité) mais 
aussi non mécaniques (amélioration de leur capacité de résistance au feu et à l’eau par ensimage à la 
colle de lait), ouvrant la voie à une nouvelle étape du raffinage des agrofibres, à savoir la 
fonctionnalisation des agrofibres. Cette étape de plus dans l’agroraffinage des biomasses ligno-
cellulosiques permet d’ouvrir le développement d’agrofibres de la CCCE vers un nouveau marché : 
celui des agrofibres fonctionnalisées permettant une meilleure réponse au besoin des marchés 
consommateurs d’agrofibres (amélioration de la résistance thermique, diminution de la sensibilité à 
l’eau et aux ravageurs, aptitude à l’auto-assemblage améliorée, amélioration du pouvoir absorbant ou 
filtrant, fibres anti-statique…). 
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Lexique terminologique de la fibre 
 
Plusieurs définitions du terme « fibres » co-existent. Afin de faciliter la compréhension du lecteur, une 
série non exhaustive de définitions des fibres utilisées lors de ses travaux a été listée ci-dessous. 
 
Fibre : d'après le Centre Nationale de Ressources Textuelles et Lexicales, une fibre a pour définition: 
« élément mince et allongé, souvent flexible, rarement isolé, constitutif d'un tissu organique, d'une 
substance minérale ou d'une matière artificielle » (CNRTL 2014). 
 
Fibre technologique (ou fibre industrielle): D’un point de vue technologique, la fibre est aussi 
définie comme « une matière filamenteuse naturelle ou artificielle susceptible d'être travaillée » 
(CNRTL 2014). On associe généralement à cette fibre un facteur de forme calculé à partir du ratio 
longueur L sur diamètre D de la fibre supérieur à 5. 
 
Fibre  végétale : D’un point de vue spécifiquement botanique, la fibre végétale est définie comme 
« un filament souple composant un tissu végétal, en particulier le bois, la tige ou les racines de 
certaines plantes. » (CNRTL 2014). Plus spécifiquement, il s’agit d’une cellule morte à maturité, 
allongée dans l'axe longitudinal et plus ou moins souple selon sa composition 
 
Fibre insoluble : Fraction chimique du végétal composée de cellulose, d’hémicelluloses et de lignines 
qui composent principalement la paroi des cellules végétales. 
 
Fibre industrielle végétale (ou agrofibre): Le terme « végétal » est ainsi défini : « qui donne 
croissance à une plante » ou « qui est composé de plantes » (CNRTL 2014). D’un point de vue 
spécifiquement technologique, on définira l’agrofibre comme une fibre technologique provenant du 
règne végétal, quel que soit son origine ou son degré de raffinage pourvu qu’elle réponde aux 
spécificités technologiques d’une fibre. 
 
Fibre élémentaire végétale : Elle est définit comme une fraction de tissu cellulaire végétal constitué 
de morceaux de couches pariétales cohérentes. Lorsque cette fibre élémentaire proviendra d’une seule 
cellule, on la qualifiera de fibre ultime ou unitaire. 
 
Nous avons aussi vu que la fibre selon sa définition technologique pouvait être présente à toutes les 
échelles du règne végétal. Selon l’échelle de désassemblage, elle présente des propriétés 
morphologiques, physico-chimiques et mécaniques variables.  
Afin de spécifier l’échelle de la fibre considérée durant cette étude, nous adopterons la nomenclature: 
macrofibres : lorsque l’on parlera d’une fibre formée d’un ensemble de tissus de structures 
différentes (fragments broyés de parenchyme et de faisceaux conducteurs par exemple); 
mésofibres : dans le cas des fibres provenant d’un ou plusieurs tissus végétaux mais de 
structures semblables (faisceaux conducteurs, faisceaux de fibres libériennes ou 
sclérenchymateuses par exemple) ;  
 microfibres : quand on envisagera la fibre à l’échelle élémentaire (mais pas nécessairement 
à l’échelle de la fibre ultime). 
 
Dans les composites, les agrofibres n’auront pas la même fonction selon la dimension et le facteur 
d’aspect du fragment végétal envisagé. Afin de spécifier les gammes de couple dimension/facteur de 
forme Longueur/Diamètre L/D considérée durant cette étude, nous adopterons la nomenclature 
suivante (Figure 0-3) : 
Les agrofibres longues pour des fragments présentant un facteur de forme de 30 et plus. En 
fonction de leur plus grande dimension, elles seront qualifiées de décimétriques, 
centimétriques, millimétriques ou micronisées 
Les agrofibres courtes pour des fragments présentant un facteur de forme entre 10 et 30, et 
présentant une plus grande dimension d’ordre centimétrique à millimétrique. 
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Les plaquettes pour des fragments présentant un facteur de forme entre 1 et 30, et présentant 
une plus grande dimension d’ordre élevée (décimétriques à centimétriques) 
Les granulats pour des fragments présentant un facteur de forme entre 1 et 10, et présentant 
une plus grande dimension d’ordre centimétrique à millimétrique. 
Les farines pour des fragments présentant un facteur de forme inférieur à 30, et présentant 
une plus grande dimension d’ordre micrométrique. 
 
 
 
 
Nomenclature utilisée pour des fragments de végétale en fonction leur plus grande dimension et 
leur facteur de forme 
 
 
 
 
dm mm µm 
10 
50 
 
Fibres longues 
Décimétriques  Centimétriques     Millimétriques  Micronisées 
Facteur de forme L/D 
cm 
Plus grande 
dimension 
 
Fibres courtes  
Plaquettes 
Granulats 
 
Farines 
30 
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Annexe I : Notion utile de botanique et agronomique 
 
Différentes espèces végétales ont fait l’objet de cette étude, en particulier l’organisation de leurs 
tissus au sein des différents organes. Afin de faciliter la compréhension du lecteur, des notions de 
botanique et d’agronomie sont présentées dans cette annexe. 
 
 Définition botanique de la fibre végétale 
D’un point de vue botanique, une fibre végétale est une cellule morte à maturité, allongée dans 
l'axe longitudinal et plus ou moins souple selon sa composition. Chez les plantes herbacées, la fibre 
végétale mesure généralement entre 10 et 150 mm de long pour un diamètre de 10 à 50 µm. Ces 
structures végétales sont très souvent regroupées en faisceaux et peuvent, selon leur origine, être 
associées à des vaisseaux ou des tissus.  
 
 Origine taxinomique des fibres végétales botaniques 
La présence de fibres végétales est une caractéristique générale des Trachéophytes, ou végétaux 
vasculaires, et en particulier des Spermaphytes (plantes à graines). Les Spermaphytes sont elles-
mêmes divisées entre les Gymnospermes, dont la graine est nue (Exemple des conifères et des 
ginkgos) et les Angiospermes, communément appelés plantes à fleurs, dont la graine est contenue dans 
le fruit (Exemple des arbres feuillus et plantes herbacées). La classification traditionnelle divise les 
Angiospermes en deux classes : les Monocotylédones, dont l’embryon possède un seul cotylédon, 
future feuille primordiale de la plantule ; et les Dicotylédones, dont l’embryon possède deux 
cotylédons. Les plantes à fibres, et plus spécifiquement les plantes qui ont fait l’objet de cette étude, 
sont « présentées » dans la figure x, au sein du règne végétal.   
 
 
 
 Organisation tissulaire du végétal  
Un tissu  est un ensemble de cellules de morphologie et de composition semblables, ayant une 
même fonction. Au sein d’un végétal, l’association de ces différents tissus assurant des fonctions plus 
ou moins spécialisées s’associent en unités fonctionnelles formant des organes (tige, racine, feuille,…) 
qui eux-mêmes composent la plante. 
En dehors des tissus méristématiques, qui sont des tissus jeunes, on dénombre quatre tissus adultes 
principaux chez les végétaux :  
- les tissus de revêtement ou tissus épithéliaux, qui ont un rôle de protection ; 
- les tissus parenchymateux, ayant un rôle variable suivant leur composition ; 
- les tissus de soutien, collenchyme et sclérenchyme, qui assurent soutien et rigidité ; 
- les tissus conducteurs qui transportent substances organiques et inorganiques. 
Trachéophytes 
(présence de vaisseaux et de racines) 
Ptéridophytes Spermaphytes 
plantes à graines plantes à spores ou sporanges; 
Ex : fougères, prêles, . 
Angiospermes 
« plantes à fleurs », graines contenues dans un 
fruit; 
Gymnospermes 
graines nues, posées sur les 
écailles d'un cône; 
Ex: feui ll us, plantes herbacées Ex : conifères, ginkgo, cycas, ... 
Dicotylédones 
l'embryon possède deux cotylédons; 
Ex : espèces pérennes (feuillus) 
et plantes herbacées généralement 
annuelles ou bisannuelles 
(chanvre, lin, tournesol, mélilot) 
Monocotylédones 
l'embryon possède un seul cotylédon; 
Ex : - les Graminées (ou Poacées) 
(dont céréales (maïs, blé, orge, ... ), 
espèces fourragères, 
bambou, roseau commun ... ) 
- les Arécacées = Palmacées 
(les palm iers), 
- les Musacées (bananiers) 
- les Juncacées (joncs) 
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Le méristème est un tissu constitué de cellules indifférenciées générant les différentes cellules 
différentiées qui forment les autres tissus,  permettant ainsi la croissance de la plante. On peut 
distinguer les méristèmes primaires assurant la croissance, la mise en place initiale et la croissance 
verticale de la plante puis les méristèmes secondaires, responsables de la croissance en épaisseur (aussi 
appelée croissance secondaire, phénomène absent chez les plantes monocotylédones). 
 
Le parenchyme est un tissu végétal constitué de cellules peu différenciées de tailles très variables, 
vivantes, à paroi cellulosique ou pecto-cellulosique mince faiblement lignifiée. Ce sont 
essentiellement des cellules de remplissage plus ou moins jointives. 
 
Le mésophylle est un tissu spécialisé dans la photosynthèse (synthèse de matière organique en 
utilisant la lumière du soleil) et dans les échanges gazeux de la respiration (rejet de dioxyde de carbone 
et absorption de dioxygène). Il est composé de parenchyme à cellules verticales allongées et serrées 
riches en chloroplastes (siège de la photosynthèse) et de parenchyme lacuneux à cellules arrondies et 
moins jointives présentant des lacunes intercellulaires permettant le stockage des gaz échangés entre la 
feuille et l'atmosphère. 
 
Le xylème est le tissu fortement lignifié ayant le double rôle de conducteur de la sève brute (eaux 
et éléments minéraux) et de soutien. Il est composé de deux types de cellules mortes à alignement 
radial: le protoxylème (ou trachéide), formé de cellules de taille réduite, et le métaxylème (aussi 
appelé élément de vaisseau) formé de grosses cellules. Cependant, les parois cellulaires restent 
raisonnablement fines. Le xylème peut être dit primaire ou secondaire  en fonction  du type de 
croissance de la plante. Ses éléments conducteurs possèdent des parois cellulaires épaissies 
transversalement, en forme soit d’anneaux discontinus, soit d’une spirale continue ou bien d’un réseau 
perforé. 
 
Pare nchymes : 
- chlorophyllien 
(assimilation) 
- de réserve 
- aquifère 
- aérifère 
- Xylémien 
(conduction) 
Simples 
Permanents 
Les cellules matures ne 
sont plus capables de se 
diviser 
Tissus végétaux 
Méristématiques 
Les cellules sont capables de 
se diviser et se différencier 
Tissus composés d'un seul type de cellules 
Tissus de soutie n 
- Collenchyme 
- Sclérenchyme : 
- Fibres 
- Sclérites 
Tissus de revêtement 
- Epiderme (poil de 
coton) 
- Rhizoderm e 
- Exoderme 
- Endoderme 
- Liège 
Xylème 
Tissus sécré teurs 
- Structures sécrétrices 
- Structures glandulaires 
(conduction de la sève brute) 
Tissus conducteurs 
- Tissu vasculaire 
- Tissu criblé 
Complexes 
«Tissus», ou structures, 
composés de plus d'un 
type de cellules 
Phloème 
Xylème 1arre {
- Vaisseaux du xylème } 
- Trachéides Xylème Il';" 
- Parenchyme xylém ien = bois 
- Fibres ligneuses 
{
- Tu~~~:~i~~~~n de la sève él}aborée) 
Phloème 1w• - Cellules compagnes Phloème Il';" 
- Cellules parenchymateuses = liber 
- Fibres libérie nnes (ligneuse 
ou cellulosiques) 
Structures conductrices 
NB : Faisceau cribro-vasculai re = Xylème I';,., Phlo ème I';", séparés par le cambium (couche de cellules non 
différenciées ou em bryonna ires). 
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Le phloème est le tissu ayant un triple rôle de réserve, de soutien et de conducteur de la sève 
élaborée (eau et sucres formés dans les feuilles par la photosynthèse) via les cellules dites tubes 
criblés. Il est formé de cellules vivantes de forme allongée et à parois fines essentiellement 
cellulosique. Le liber est un tissu de formation secondaire situé vers l'extérieur de la plante. Il est 
constitué des vaisseaux conducteurs du phloème (dit phloème secondaire), de parenchyme et de fibres. 
Il est formé de tubes criblés, de cellules parenchymateuses vivantes de petites tailles à parois pecto-
cellulosique (fonction de stockage) et de cellules mortes slérenchymateuses appelées fibres libériennes 
(voir plus bas). 
 
Le collenchyme est un tissu de soutien présent uniquement dans des plantes dicotylédones. Il est 
constitué de cellules vivantes sous-épidermiques de formes et de tailles variables et à parois 
cellulosiques non ligneuses d'épaisseurs inégales, mais généralement assez importantes. 
 
Le sclérenchyme est un tissu de soutien plus rigide que le collenchyme. Il est composé de cellules 
mortes, à paroi épaisse plus ou moins lignifiées (donc rigides et imperméables). Il existe des cellules 
courtes très lignifiées (dites scléreuses) à parois épaisses, des cellules ramifiées le plus souvent de 
grande taille appelées sclérites, et des cellules longilignes à parois cellulosiques épaisses plus ou 
moins lignifiées (appelé fibres libériennes ou fibre libéro-ligneuse). 
 
L'épiderme est le tissu superficiel qui forme la couche protectrice à la surface des parties aériennes 
de la plante. Il est continu chez les herbacées. Ses principales fonctions sont la protection mécanique et 
la limitation des pertes d'eau, tout en permettant les échanges gazeux entre la plante et l'extérieur. 
L'épiderme peut être un tissu cellulaire monostrate ou multistrate et est généralement constitué  de 
cellules étroitement jointives, dont la paroi externe est épaissie et rendue imperméable par un dépôt de 
substances d’adcrustation. La continuité de l'épiderme est interrompue par des pores cellulaires 
(stomates) permettant les échanges gazeux. En fonction des espèces, certaines cellules épidermiques se 
différencient pour former des poils (poils glandulaires de la feuille de menthe ou bien coton), voire des 
poils minéralisés (poils  urticants des orties, imprégnés de carbonate de calcium), ou encore des 
excroissances minérales siliceuses intercellulaires (phytolithes), très présentes chez les graminées. 
 
 Composition chimique d’un sol 
Un sol agronomique est définit en partie par la présence de matière organique, base de la fertilité 
et déterminant de nombreuses propriétés du sol (physiques, chimiques et biologiques). Associée aux 
argiles (humification), elle constitue la principale réserve de nutriments et contribue à la rétention de 
l’eau et au développement du système racinaire des cultures Grâce à la faune microbienne qui 
maintient une dégradation de la matière organique, l’azote libéré sous forme d’ammonium et de nitrate 
peut être utilisé par les plantes. 
L’équilibre entre la solution du sol et la phase solide (argiles, matière organique,…) contrôle 
l’alimentation du sol. Les ions associés à la phase solide sous forme échangeable constituent une 
réserve d’éléments nutritifs tandis que ceux de la solution du sol sont prélevés par les racines des 
végétaux. Le prélèvement conduit alors à la désorption des ions de la phase solide. Le problème de ces 
sols est leur acidité, car elle diminue quelque peu la capacité d’assimilation  de certains éléments par 
les plantes. Une argile, et par extension une terre, est caractérisée par sa capacité d’échange cationique 
(CEC). Il s’agit de la quantité totale de charges négatives portées par la phase solide. Elle représente la 
quantité maximale de charges cationiques que le sol peut porter.  
Le calcium est le cation majoritairement adsorbé sur la CEC. Il joue un rôle déterminant sur les 
fertilités physique (stabilité des structures du sol, sensibilité à la battance, échanges gazeux et 
hydriques…), chimique (fonctionnement de la CEC, désalinisation…) et biologique (activité de la 
biomasse microbienne…) du sol. C’est également un élément nutritif pour les plantes.  
Le magnésium est un élément secondaire en quantité mais il est essentiel en tant que constituant 
actif de la chlorophylle. On le trouve principalement dans les feuilles et il joue un rôle proche de celui 
du calcium sur la fertilité physique des sols.  
Le potassium, comme le phosphore, est un des éléments majeurs indispensables à la croissance et 
au développement des végétaux. Ils jouent de multiples rôles dans la plante : échanges ioniques dans 
la cellule, activation de la photosynthèse, synthèse des protéines, … Ce sont des éléments peu présents 
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à l’état naturel dans nos sols, à l’exception de certains sols calcaires ou argileux, mais ce sont des 
grosses molécules chargées, ce qui évite qu’elles soient lessivées comme l’azote. 
Par ailleurs, il existe un effet antagoniste entre le magnésium et le potassium. Il faut en tenir 
compte en cas d’apport de potassium, sinon on risque une carence en magnésium, qui induit une baisse 
de la photosynthèse. 
 
En  fonction du taux de remplissage de la CEC, on peut qualifier de saturé (100 de remplissage de 
la CEC), quasi-saturé (95%), méso-saturé (80%), oligo-saturé (50%), désaturé (15%) ou hyper-
désaturé (0%). 
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Annexe II : Données chimiques, morphologiques, mécaniques et physico-chimiques disponibles dans la 
littérature sur divers de plantes herbacées et leurs fractions isolées 
 
L : Longueur (mm) 
D: Diamètre (µm) 
e : Epaisseur de la paroi (µm) 
d: Diamètre du lumen (µm) 
2e/D: Coefficient de flexibilité (= Fraction de 
matériel plein) (%)  
L/D: Facteur de forme 
 
σmax : Contrainte maximum en traction( MPa) 
E : module d’élasticité en traction (GPa) 
A% : allongement à rupture 
 
 
 
 
AMF : angle microfibrillaire (°) 
ρ : densité (mg/m3) 
C% : cristallinité de la cellulose (%) 
%H: Teneur en eau (stabilisée) (%masse totale) 
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    Composition chimique (% de la masse totale)  Fibre unitaire  Comportement mécanique   Données structurelles   
    Cellulose Lignines Hémicelluloses Pectines  L (mm) D (µm) e (µm) d (µm) 2e/D (%) L/D (%)  σmax (MPa) E (GPa) A%  AMF (°) ρ (mg/m3) C % %H  Références 
T
ig
e 
pl
ei
ne
 
M
on
oc
ot
yl
éd
on
e 
Tige de maïs Zea mays 35-46 7-31 7-35   0,5-1,4 14,35    30    1,1-3,5  10,9  48-52 7,5-8,4  
4-8-9-19-31-32-
37-52 
Tige de maïs (cortex +epiderme) 48 16 26   1,0-1,5                26-44- 
Tige de maïs (moelle) 24,6-48 12,3-13 19,1-26 3,5                  26-59 
Fibre isolée  78-84 7,3-9,2                    52 
Tige de sorgho Sorghum bicolor L. 24-45,7 9-13,5 15,3-25   0,8-1,3 8-80    130  208-280 11,9-17,4 2,2-2,6  16,5  39 8-12  4-8-11-19-31- 
Tige de sorgho (cortex +epiderme) 31-44 7-14 22-34                   26-32- 
Tige de sorgho (moelle) 37 9 32                   26- 
fibre isolée  65,1 6,5    1,3 15,8               32 
Papyrus Cyperus papyrus 39,1 18,5 24,8   1.0-4.0 8-25               20-28 
Papyrus (moelle) 53.1-69.0 24.0-28.9                    71 
Miscanthus Miscanthus sp. 34,3-44 9,3-29,7 22,1-25,4   0,94-0,97 14,0-14,2 4,0-4,1 5,8-6,1 41,5-59,6 40-68  652 42,5    1,4  11  4-19-36- 
Bagasse (résidu de 
canne a sucre) 
Saccharum  
officiarum 
32-56 12,5-24 19-32 10  0,8-2,8 10-34   37   222–290 17–27.1 1,1-11,8   0,55-1,25 48 8,6-8,8 
 
 8-9-12-17-19-
20-27-31-37-
39-44- 
                          
D
ic
ot
yl
éd
on
es
 
Tournesol Helianthus annuus 40,2-49,2 16,2-19,6 20,2-24,3   1,27 1,7 5,46 5,75 65,4            47-48 
Tige de Tournesol (sans moelle) 41-41,4 17-28 26,1-32   1,7-2,82 17,2-21,6 4,5-8,5 3,6-4,6 42,9-79,2 21,3           26-48 
Tige de Tournesol (moelle + FCV) 45,4-47,4 3,2-3,5 9,4 6,0-17,6  0,74-0,95 28,8-24,4 2,8-4,1 18,2 23-28,7 77           26-48-59 
                          
M
on
oc
ot
yl
éd
on
e 
T
ig
e 
cr
eu
se
 
Tige d'Avoine Avena sativa L. 31-48 14-19 24-38                   19-20- 
Tige de blé Triticum sativum L. 29-38 17-19 26-32   0,4-3,2 8-34 4,6 4 69,5     2,7  17  48-65 10  
3-4-8-19-20-26-
31-44-50-53 
fibre isoéle  64,8 9                    53 
Tige de riz Oriza sativa L. 28-36 12-19 23-33   0,4 - 3,4 4-16 4,2 6,4 56,8 6    2,19  19,4  40-62,8 6,5-9,8  
4-8-19-20-31-
37-50-51 
fibre isoéle  64 8                    51 
Tige de Seigle Secale cereale L. 33-50 13-19 27-30                   19-20- 
Tige d'orge Hordeum vulgare L. 27-45 14-25 11-29   0,7-3,1 7-24             8-12  8-19-20-31- 
                          
H
er
be
s/
 f
eu
ill
e 
Jonc Scirpus sp.      0,9 6-16               16- 
switchgrass Panicum virgatum L. 29-50,8 21,8-36 12-24   1,12-2,9 7-13,3 4,6-4,7 5,6-5,8 44,2 87,7-120  60-88 6 2,2  11-15 0,74 46-51 6-12  4-36-54 
fibre isolée  61,2-68,2 9,1-9,2                    54 
Ray-grass italien  
Lolium multiflorum 
Lam. 
23,1 4,3 18,7                   19- 
Albardine (sparte) Lygeum spartum 44,8 21,2 24,1   0,2-3,1 6-21      700 20        14-20- 
Alfa Stipa tenacissima 33-45,4 17-38,5 14,9-32   0,2-3,3 6-22      35 22 5,8   0,89     8-14-17-20-44- 
Sobai Eulaliopsis binata 52-34 22-27 16-24   2,4-4.9 10,0-50 1,6-3,2 5,75 42 266  76     0,82-1,08    15-20- 
Herbe à éléphant 
Pennisetum 
purpureum 
29,8-45,6 4,3 -17,5 21,5-25,5   0,3 15,1 150-292 6,5-10,4 42   226-272 9-10 2,5-2,8    0,82-1,1    04-35-42-70 
Panic érigé  Panicum virgatum L. 38,6 8,4 31,2                   19- 
Baldingère faux-
roseau 
Phalaris arundinacea 25,6- 29,7 2,5 -3,3 26,5-27,4   1,5-2,5                44- 
                          
T
ig
e 
ri
gi
de
/ c
an
ne
 
Canne de provence Arundo donax 29,2-36,3 17,7- 23,0 28,5- 32,0   1,18-1,25 17,0-18,8 4,0-5,6 8,3-8,6 46,0-49,2 60-71           36-41-45 
parenchyme       0,06-1,4        1-5   15-30     41 
sclérenchyme       3,5-8,9    62,7-63    11-12   10     41 
Roseau Phragmites sp. 44-46 22-24 20   1.0-3.0 10-20      503 35,9    0,91    16-20-44- 
Bambou Dendrocalamus sp. 26-70 12,5-26 5-31   1,5-4,4 6-40 1-5   190-9259  140-800 11-46 1,4-3,7  22 0,6-1,5  9-10 
 
2-4-7-8-17-20-
27-30-37-40-
44- 
Parenchyme               3,4         
faisceau criblo Vasculaire       20-45       10,4         
Gaine de sclérenchyme       5-20                
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    Composition chimique (% de la masse totale)  Fibre unitaire  Comportement mécanique  Données structurelles   
    Cellulose Lignines Hémicelluloses Pectines  L (mm) D (µm) e (µm) d (µm) 2e/D (%) L/D (%)  σmax (MPa) E (GPa) A%  AMF (°) ρ (mg/m3) C % %H  Références 
M
on
oc
ot
yl
é
do
ne
 
F
ru
it
 
Balle de riz Oriza sativa L. 35-45 20 19-25                   37- 
spathe de maïs 
(fibre isolée) 
Zea mays 80-87     0,5-2,9 10-24  15,3      12,-18  10,9  48-52 9-9,5  32-55-58 
Rafle de maïs Zea mays 45 15 35                   9-32- 
                         
T
ig
e 
de
 d
ic
ot
yl
éd
on
e 
à 
cr
oi
ss
an
ce
 s
ec
on
da
ir
e 
Tige chanvre Cannabis sativa 59-77 4-6,8 16,8                   20-19-65 
Tige kénaf Hibiscus cannabinus 53,2 7-7,9 18,4-27                   20-19- 
Jute 
Corchorus 
caspsularis 
45-63 21-26 18-21                   20 
Lin (à fibres) Linum usitatissimum 45-60 2-14 14-27 1,8-2,3                  20-66 
Lin (à graine)  43-47 21-23 24-26                   20- 
Ramie Boehmeria nivea 68,2-86,9 0,5-1,31 8,3-13,4 4,0-5,4                  20-29 
Tige de Cotonnier Gossypium spp 43,1-45,5 18,2-27,3 26,9-30,1   0,6-0,83 19,6-25,0 4,12 16,75 65,3 42           36-37-44-50 
fibre isolée  79 14    1-2,1 9,7-20        3  15  47 8,8  4-33- 
Fibre d'ecorse de 
soja 
Glycine max 44-83 5-14                    56 
fibre isolée  85 11,8    1,5 15,6    100    3,9  12  47 11,2   4-56 
Houblon (fibre 
isolée) 
Humulus lupulus 84 6    1-3 11-23    120    3,3  7-9  39-49    4-8-57 
Colza Brassica napus L.       1,17 23,02 5,26 12,5 45,7            50 
                          
B
oi
s 
Jute 
Corchorus 
caspsularis 
41-48 21-24 18-22                   20- 
Kenaf Hibiscus cannabinus 32,5-49 15-25,2 14,1-41 2-5,9  0,35-0,75 19,2-36,9 1,5-8,2 13,2-32 14,9-59,5 33-39  39     0,8-1,5    
10-20-36-44-68-
69 
Lin Linum usitatissimum 34,1-47 23-30 18,2-26 5                  60-61-62-63-69 
Chanvre Cannabis sativa 40-52 22-30 12-30 5,5-6  0,2-0,6 10-30 1              60-61-64-67-69 
                          
F
ib
re
s 
sc
lé
re
nc
hy
m
at
eu
se
s 
G
ai
ne
 f
ol
ia
ir
e 
Palmier dattier - 
fibre tissées du 
tronc 
Phoenix dactylifera             459 1,91 24   0,96   
 
30- 
Abaca (chanvre de 
Manille) 
Musa textilis 56-76,6 14,6-25 5,6-13 0,3-1,0  2,5-13 10-50    257-350  12-980 6,2-41 1-4  22,5 1,35-1,5 52 5-14 
 
1-2-3-4-6-8-10-
17-20-21-27-
34-44- 
                          
F
eu
ill
e 
Bananier Musa sp. 51-67,6 6-19 5-17,5 3-5  0,9-5,5 11-34 1,25  50,7-68,9 75-150  450-914 9,4-32 0,5-9  10-25 1,3-1,35 40-55 8,6-15 
 
1-2-4-5-8-10-12-
17-21-22-24-
27-31-34- 
Palmier dattier Phoenix sp. 33,5 28,5 26,5   6,7 3,5      309 11,32 2,73   0,96-0,99  9-11  4-30- 
Palmier royal 
(vakka) 
Roystonea regia             549-678 15-85-20 3,46-3,5   0,81  12  4-30- 
Piassava Attalea funifera 28.6 25.8 45          134–143 1.07–4.59 7.8–21.9  – 1.4  –  5-17-18- 
Raphia Raphia hookeri      2.4 17-46               20- 
Cocotier Cocos nucifera 31,1 29,7 19,2       55,2   88,6-115,2 2,45-4,54 4,0-14,22        12-43 
Palmier-chanvre Trachycarpus fortunei       9,5-10,4 2,1-2,2     82,1-443,7 0,8-1,2 39,5-55,2  37,8-42,2  67-73   38- 
Phormium (Lin de 
Nouvelle-Zélande) 
Phormium sp. 46,1-67 11,2-30 11-30,1 0,7  3,7-5.7 10,1-16.4    337  112,2-29,7 0,1        3-23-27- 
                          
F
eu
ill
e 
ch
ar
n
ue
 
Ananas Ananas comosus 70-83 12-19 4,6-19 2-3  3-9 20-80 8,3   400-450  170-1627 1,44-82,5 0-2,4  6-14 0,8-1,56 13,7-75 10-13 
 
2-3-4-5-6-8-10-
17-21-22-27-
31-34- 
Sisal Agava Sislana 43-78 7-24 4-14 0,8-2  0,8-8 7-47 12,5-12,8 5-8,2 74,8 100-150  80-840 5,3-38 2-7  10-25 1,3-1,5 55-71 10-22 
 
1-2-3-4-5-6-7-8-
9-10-17-18-
20-21-22-27-
30-34-44- 
Henequen Agava fourcroydes 60-77,6 4-8 8-13,1 2,6  2,68 22,6 7,7  68,1   430–570 10.1–16.3 3.7–5.9   1.2    
1-3-6-8-9-10-17-
34-49 
Curaua Ananas lucidus 70.7–73.6 9.9 7.5–11.1 –  35 7–10  4 95,9   87–1150 11.8–96 1.3–4.9  – 1.4  –  4-6-17-18- 
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    Composition chimique (% de la masse totale)  Fibre unitaire  Comportement mécanique  Données structurelles   
    Cellulose Lignines Hémicelluloses Pectines  L (mm) D (µm) e (µm) d (µm) 2e/D (%) L/D (%)  σmax (MPa) E (GPa) A%  AMF (°) ρ (mg/m3) C % %H  Références 
F
ib
re
s 
sc
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re
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hy
m
at
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s 
F
ru
it
 
Coir Cocos nucifera 32-46 40-49 0,15-20 3-5  0,3-1,2 12-24 8  67,1 35-64  95-500 2,5-6,02 3-51,4  30-49 0,5-1,49 25-33 8-13 
 
1-2-3-4-5-6-8-9-
10-12-17-18-
21-22-27-30-
31-34-43 
fruit du palmier à 
huile 
Elaeis guineensis 43–65 18-33 11–29          80–248 0,5-25 3,5–25  42–46 0.7–1.55    2-9-10-17-34- 
                        
 
 
F
ib
re
 li
bé
ri
en
n
e 
Chanvre Cannabis sativa 63-92 3-10 5-22,4 1.8  5-55 2-90 5-10   549-1000  210-1264 17,2-90 1-3,5  2-7,5 1,4-1,6 60-89 6-12 
 
1-2-3-4-5-8-9-
10-17-20-21-
27-34-37-44-
61-67 
Jute 
Corchorus 
caspsularis 
51-84 5-13 12-20,4 0,2-0,4  0,5-6 10-140  6,7 74,7 100-157  200-800 2,5-78 1-3  1-10 1,3-1,52 78 8,5-17 
 
2-3-4-6-8-9-10-
17-18-20-21-
27-34-37-44- 
Kenaf Hibiscus cannabinus 31-87 2,8-23 15-27,2 2-5  1,5-15,1 5-21,9 3,4-6,6 7,5-19 54,3-81,4 106-240  128-1191 12-60 1,5-3  10 1,1-1,4 61 - 61 9,5-17 
 
2-3-4-5-6-7-8-9-
10-17-20-21-
27-34-36-37-
44-46-47-54 
Lin Linum usitatissimum 60-72 2-5 14-20,6 2,3  4-77 5-76    1258-1687  240-1070 26-76 1,2-3,3  5-11 1,4-1,54 70 7-12 
 
1-2-3-4-5-6-8-9-
10-13-17-20-
21-27-34-44-
61 
Grande ortie Urtica dioica L. 79-86 0,5-3,8 10-12,5        2500  368-2200 38-121 1,7-2,1  3   11-17  
3-4-5-10-17-21-
27-34- 
Ramie Boehmeria nivea 68,6-93 0,5-1 5-16,7 0,63-1,9  40-250 11-80    2400-4639  330-950 23-128 1,2-3,8  3-12 1-1,56 61-70 7,5-22,41 
 
1-2-3-4-6-8-9-
10-17-21-29-
34- 
Chanvre du 
bengale 
Crotalaria juncea 67,8 3,5 16,6 0,3  2-14 8,3-126    50-200           1-3-9-20-44- 
                          
Bractée Cardon Cynara cardunculus 38,5-55,2 6,6-10,6 23,8-22,3   0,81-2,80 11,4-31,9 2,5-8,0 4,8-16,7             72-73 
Pappus Cardon Cynara cardunculus 46,8-59,7 2,6-17,8 26,0-26,5   0,66-5,40 7,9-13,1 2,1-4,8 1,8-7,7             72-73 
F
ib
re
 u
ni
ce
llu
la
ir
e 
Coton (poil) Gossypium spp 80-96 0,5-5,7 0,5-6 0-5,7  10-64 10-45 3,1-3,7 12-3-12,8 65,3 1000-2752  265-800 5-12,6 3-10  20-30 1,55-1,6 65-70 7-25 
 
2-3-4-5-6-8-9-
10-17-20-21-
27-32-33-34-
36-44- 
Kapok Ceiba pentandra 12-50 15,1-45 15-32,4 4,47  8-35 10-43  14,5 33 754-1000  41-93,3 2-4 1,2-2   0,3-0,4  10,9  
2-4-5-8-20-25-
27- 
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Annexe III : Relevé botanique du Foin des Marais et de la Rouche 
Sources  : Anonyme. (2009) Inventaire de la Flore intercommunale - Vallée de la Loire à l'aval de Nantes. Rapport d'ESTUARIUM. 
Le Bail J. (2009) Inventaire floristique réalisé sur la Communauté de Commune Coeur d'Estuaire - Conservatoire Bontanique National de Brest 
 
Classe 
phylogénétique 
Famille 
phylogénétique 
Nom binominal Nom commun Foin Source 
Équisétacées Equisetaceae 
Equisetum fluviatile Prêle des bourbiers Rouche 
Prélèvement en champ et Station Pré gallerand, 
prairies humides et mare 
Equisetum arvense L. Prêle des champs N.D. Station Saint Thomas 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Monocotylédone 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Poaceae 
Glyceria maxima Glycérie aquatique Rouche Prélèvement en champ 
Glyceria fluitans Glycérie flottante Rouche Prélèvement en champ 
Agrostis stolonifera Agrostis stolonifère Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
Alopecurus pratensis Vulpin des prés Foin des Marais Prélèvement en champ 
Phragmites australis Roseau commun Rouche Prélèvement en champ 
Phalaris arundinaceae 
Baldingère faux-
roseau 
Rouche Prélèvement en champ 
Festuca pratensis Fétuque des prés Foin des Marais Prélèvement en champ 
Alopecurus pratensis Vulpin des prés Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
Alopecurus bulbosus Vulpin bulbeux Foin des Marais Prélèvement en champ 
Anthoxanthum odoratum 
L 
Flouve odorante N.D. Station Saint Thomas et Station Le grand Kyriol 
Juncaceae Juncus effusus Jonc épars Rouche Prélèvement en champ 
 
 
 
 
 
Cyperaceae 
 
 
 
 
Eleocharis palustris Souchet des marais Rouche Prélèvement en champ 
Carex acuta Carex aigu Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
Carex riparia Carex des rives Foin des Marais Prélèvement en champ 
Carex divulsa Laîche écartée N.D. Station Saint Thomas 
Carex remota Laîche espacée N.D. Station Saint Thomas 
Carex dernissa  N.D. Station Saint Thomas 
Carex acuta Laiche aiguë N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut 
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Monocotylédone 
 
 
 
 
 
 
Cyperaceae 
Carex disticha Laiche distique 
N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut et 
Station Pré gallerand, prairies humides et mare 
Carex hirta Laiche hérissée N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut 
Carex ovalis Laîche des lièvres N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut 
Carex panicea Laiche faux Panic N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut 
Carex verticillatum  N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut 
Carex otrubae Laiche d’Otruba N.D. Station Pré gallerand, prairies humides et mare 
Carex palustris  N.D.  
Carex divisa Laiche à épis séparés 
N.D. Station Pré gallerand, prairies humides et mare et 
Station La Giquelais 
Carex riparia Laiche des rives N.D. Station La Giquelais 
Iridaceae 
Iris pseudacorus Iris faux acore Foin des Marais Prélèvement en champ 
Iris pseudacorus Iris des marais N.D. Station Sables de la Giquelais 
Orchidaceae Orchis laxiflora 
Orchis à fleurs 
lâches 
Foin des Marais Prélèvement en champ 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Dicotylédone 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Ranunculaceae 
Ranunculus acris Renoncule âcre Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
Ranunculus repens Renoncule rampante Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
Ranunculus flammula 
Renoncule 
flammette 
Rouche Prélèvement en champ 
Primulaceae Lysimachia vulgaris 
Lysimaque 
commune 
Rouche Prélèvement en champ 
Asteraceae 
Senecio aquaticus Séneçon aquatique Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ et Station Saint Thomas 
Taraxacum officinale Pissenlit Rouche et Foin des Marais 
Prélèvement en champ et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Cirsium arvense Cirse des champs Foin des Marais Prélèvement en champ 
Centaurea pratensis Centaurée des prés Foin des Marais Prélèvement en champ 
Bellis perennis Pâquerette Foin des Marais Prélèvement en champ 
Apiaceae 
Œnanthe silaifolia 
Œnanthe à feuilles 
de silaüs 
Foin des Marais Prélèvement en champ 
Œnanthe fistulosa Œnanthe fistuleuse Foin des Marais Prélèvement en champ 
Brassicaceae Cardamine pratensis Cardamine des prés Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
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Dicotylédone 
Polygonaceae 
Rumex crispus Rumex crépu Rouche 
Prélèvement en champ et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Rumex acetosa L. oseille N.D. Station Sud Saint Thomas 
Rumex acetosella L. petite oseille 
N.D. Station Sud Saint Thomas et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Rumex conglomeratus. Oseille agglomérée 
N.D. Station Saint Thomas et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Fabaceae 
Lotus corniculatus Lotier corniculé Rouche et Foin des Marais Prélèvement en champ 
Genista tinctoria Genêt des teinturiers N.D. Station Sud Saint Thomas: 
Trifolium pratense Trèfle des prés Foin des Marais 
Prélèvement en champ et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Trifolium dubium Trèfle douteux N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut: 
Trifolium repens L. Trèfle blanc N.D. Station Prairies bocagères des Landes du haut: 
Caryophyllaceae Lychnis flos-cuculi 
Lychnis fleur-de-
coucou 
Rouche Prélèvement en champ 
Rosaceae Potentilla anserina Ansérine Rouche Prélèvement en champ 
Rubiaceae Galium palustre Gaillet des marais Rouche Prélèvement en champ 
Malvaceae Althaea officinalis L Guimauve officinale 
N.D. Station Sud Saint Thomas et Station Pré 
gallerand, prairies humides et mare et Station La 
Giquelais 
Clusiaceae 
Hypericum humifusum millepertuis couché N.D. Station Sud Saint Thomas 
Hypericum perforatum 
millepertuis à 
feuilles perforées 
N.D. Station Sud Saint Thomas et Station Sables de la 
Giquelais 
Lamiaceae Prunella vulgaris Brunelle commune 
N.D. Station Sud Saint Thomas et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Boraginaceae Symphytum officinale Consoude officinale 
N.D. Station Sud Saint Thomas et Station Prairies 
bocagères des Landes du haut 
Lythraceae Lythrum salicaria Salicaire commune N.D. Station Sables de la Giquelais 
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Annexe IV - Partie expérimentale 
 
 
 
 
 
I. Matières premières 
Plusieurs matières premières ont été utilisées lors de ces travaux. 
 
 
I.1. Matières lignocellulosiques et graines 
Foin des Marais – fourni par la COMMUNAUTE DE COMMUNE CŒUR D’ESTUAIRE (France) 
lot 2010 : 800 kg en balles rondes  
lot 2012 : 1000 kg en balles rondes 
 
Rouche – fournie par la COMMUNAUTE DE COMMUNE CŒUR D’ESTUAIRE (France) 
lot 2010 : 800 kg en balles rondes  
lot 2012 : 1500 kg en balles rondes 
 
Roseaux 
Jeunes Roseaux : 25kg récoltés manuellement en mars 2012 sur la parcelle de Cordemais 
"Marais de la Roche"   
Cannes de Roseaux : 150 kg récoltées manuellement en mars 2013 sur la parcelle de Saint 
Etienne de Montluc "Ile de la Motte"  
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Graines de Mélilots jaune et blanc - fournies par la société PHYTOSEM (France) 
2011 : 105kg de Mélilot jaune  et 30kg de Mélilot blanc 
2012 : 40kg de Mélilot jaune  et 75kg de Mélilot blanc 
2014 : 50kg de Mélilot blanc 
 
Tiges de Mélilots jaune et blanc 
2012 : 1T de tiges de Mélilot jaune (90,9 ± 1,2% de matière sèche) et 1.4T de tiges de Mélilot 
blanc (90,8 ± 1,5% de matière sèche), récoltées mécaniquement au stade post-grainaison après 
battage des graines et fanage en champ 
2013 : approximativement 300 kg de tiges de Mélilots blanc et jaune, récoltées mécaniquement 
au stade post-grainaison après battage des graines et fanage en champ  
2014 : 5,4 T de tiges de Mélilot blanc, fauché mécaniquement au stade post-floral et pré-
grainaison puis fané en champ. 
 
 
 
I.1. Colles  
Colle d’os en perle – fournie par IPHAROS (France) en 2012 (2.5kg) 
Colle d’os en perle – fournie par BRIANCON PRODUCTION (France) en 2013 (150 kg) 
Colle de caséine COLLASEUM – fourni par IPHAROS (France) en 2012 (2,5kg) et en 2013 
(75kg) 
Composition : caséine, amidon, argile, oxyde de calcium, sels d’ammonium et de sodium non toxiques.  
Colle d'amidon de blé (référence SUWHSP7522-CAPBLE2) – fournie par STOULS 
CONSERVATION (France) en 2012 (2.5kg) 
Acide citrique (référence C83155) – fourni par SIGMA-ALDRICH en 2012 (2.5kg) 
Pureté : 99% 
pKa : (1) 3,13, (2) 4,76, (3) 6,4 
Point de fusion : 153-159 °C 
 
I.2. Thermoplastiques  
 Polypropylène (PP) PPH 9060 – fourni par ATOFINA (France) en 2012 
 Densité: 0,905 g/cm3 
 Indice de fluidité: 25,0 g/10 min 
 Point de fusion: 165°C 
 Point de ramollissement: 89°C 
Polypropylène greffé anhydride maléique (PPMA) Licocene PP MA 6452 – fourni par 
CLARIANT  (France) en 2012 
 Densité: 0,91 g/cm3 
 Indice d'acide: 41 mg KOH/g 
 Viscosité: 1100 mPa.s 
 Point de ramollissement: 140°C 
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II. Observations microscopiques 
 
II.1. Microscopie électronique à balayage 
L’observation des solides en microscopie électronique ont été faite avec un microscope 
électronique à balayage LEO 435 VP en mode pression contrôlée (Résolution nominale : 15 kV) 
Avant d’être observés au microscope, les échantillons sont préalablement déshydratés (12h à 103°C), 
puis métallisés (métallisation sous plasma d’argon par pulvérisation à l’argent). Les images sont 
enregistrées via le logiciel LEO 32. 
 
II.2. Analyse histochimique  des tiges et graines de Mélilots  
Les observations microscopiques des échantillons secs, réhydratés ou teintées ont été effectuées à 
la plateforme du réseau d'imagerie T.R.I. (Toulouse Réseau Imagerie) Genotoul (INRA, Toulouse) à 
l’aide d’un microscope à large champ Axiozoom V16 à zoom motorisé; objectif PlanNeoFluar Z 2.3x 
(grossissement 7x à 112x) (Zeiss, Allemagne). La détection et l’acquisition ont été effectuées par une 
caméra couleur Zeiss AxioCam Hrc ; et le traitement de l’image par le logiciel d’imagerie Zeiss Zen. 
 
 
La préparation et les colorations histologiques ont été effectuées sur place par la plateforme du 
réseau d'imagerie T.R.I. 
 
II.2.1. Tige de mélilots 
La coupe à main levée des sections transversales a été faite dans la région basale des tiges.  
La présence de lignines a été déterminée par coloration avec le réactif Weisner (phloroglucinol-
HCl) qui donne une coloration rouge en présence des groupes cinnamaldehydes des lignines (Satiat-
Jeunemaitre and Hawes 2001) et par coloration avec du bleu de méthylène aluné, qui donne une teinte 
bleue.  
La présence de pectines a été déterminée par coloration avec du rouge de ruthénium aluné, qui 
donne une coloration rouge/rose.  
 
II.2.2. Graine de mélilots 
Les échantillons ont été observés en lumière blanche ainsi que sous lumière UV (longueur 
d’onde : 353 nm) afin d’observer les composés phénoliques des lignines, qui sont excités sous l’action 
de la lumière UV, ainsi que les protéines, en particulier celles comportant des acides aminés à 
groupements phénoliques (Trp, Tyr et Phe) capables de fluorescer sous lumière UV (Gill, 2010). 
Les polysaccharides ont été mis en évidence par une coloration de Schiff  (O'Brien et  McCully 
1981, Satiat-Jeunemaitre and Hawes 2001).  
Les lipides, quant à eux, ont été mis en évidence par une coloration de rouge Soudan IV (Satiat-
Jeunemaitre and Hawes 2001) 
 
 
Les protéines ont également été révélées par une coloration au bleu de toluidine qui permet de 
mettre en évidence les corpuscules protéiques (Harris et Chrispeels 1975). Afin de permettre une 
bonne finesse de coupe, les graines teintées ont été incluses à basse température dans la résine LR 
White. Des coupes de 1µm d’épaisseur ont été effectuées et analysées à l’aide d’un scanner de lames 
Nanozoomer 2.0-RS (Hamamatsu, Japon) 
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III. Analyses de la composition chimique des matières premières et raffinées 
 
Toutes les analyses de compositions chimiques ont été réalisées au moins en duplicat. 
 
 
III.1. Préparation des échantillons analytiques 
 Afin d’avoir des échantillons les plus homogènes possibles, les matières sont broyées à l’aide d’un 
broyeur à couteaux MF 10 basic (Ika Werke, Allemagne) muni d’une grille d’1mm. 
 
 
III.2. Teneur en eau et en matières volatiles 
La teneur en eau et matières volatiles est déterminée selon la norme française NF V 03-921 par 
séchage dans une étuve à 103°C jusqu’à poids constant (soit entre 12 et 48h). Elle est exprimée en 
pourcentage d’eau dans la masse totale de l’échantillon, et est calculée de la manière suivante : 
 
 
 
Avec mi= Masse du creuset et son contenu (en g) avant séchage 
mf= Masse du creuset et son contenu (en g) après séchage 
mt= Masse du creuset vide (en g) 
 
Selon les cas, on peut aussi exprimer la teneur en matière sèche de l’échantillon ainsi : 
 
 
 
III.3. Teneur en fraction minérale 
La teneur en matières minérales est déterminée selon la norme française NF V 03-322. 
L’échantillon, préalablement séché à 103°C puis pesé,  subit une calcination dans un four à 550°C 
pendant 5h. Le résidu calciné obtenu est une poudre grise claire et légère, et n’est composé que de 
minéraux. La différence pondérale entre la masse de matières sèches et la masse de matières minérales 
correspond à la masse de matières organiques.  
 
 
 
Avec mi= Masse du creuset et son contenu sec (en g) avant calcination 
mf= Masse du creuset et son contenu (en g) après calcination 
mt= Masse du creuset vide (en g) 
 
En cas de très fort taux de matière minérale (comme les échantillons extraits à la soude concentrée par 
exemple), après une première minéralisation, le résidu calciné est légèrement chauffé et attaqué par du 
peroxyde d’hydrogène, avant d’être à nouveau calciné. 
 
Selon les cas, on peut aussi exprimer la teneur en matière organique de l’échantillon ainsi : 
 
 
 
 
mr - nt· %H = ' X 100 
llli - lllt 
%MS = 1 - %H 
%MM = mr - lllj x 100 
llli - lllt 
%MO = %MS - %MM 
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III.4. Teneur en fibres pariétales (Cellulose, hémicelluloses et lignines) 
La teneur en hémicelluloses, lignines et cellulose est estimée par la méthode de Van Soest et 
Wine, aussi nommée méthode ADF/NDF. Il s’agit d’une solubilisation fractionnée des différents 
composés pariétaux et non pariétaux. 
 
Attaque au détergent neutre (NDF):  
            Matière végétale  Résidu : Hémicelluloses + Lignines + Cellulose 
Attaque au détergent acide (ADF):  
            Matière végétale  Résidu : Lignines + Cellulose  
Attaque oxydante (ADL):  
            Lignines + Cellulose Résidu : Cellulose 
 
 
Réalisation de l’attaque NDF 
Réalisée à l’aide de l’appareil Fibertec M1017 - Hot extractor (Foss, Danemark) , l’attaque 
NDF se fait par ajout sur l’échantillon à analyser, contenu dans un fritté de porosité 2, de 100 mL 
d’une solution composée de lauryl sulfate de sodium (30g/L) et de phosphate di-sodique (4,56 g/L) 
pour l’extraction des protéines et des lipides, d’EDTA (18,61 g/L) pour l’extraction des pectines, de 
borate de sodium décahydrate (6,81 g/L). Après une heure à ébullition, les réactifs et les composés 
non-pariétaux solubilisés sont éliminés par filtration et le résidu est abondamment rincé à l’eau 
bouillante avant d’être séché à l’étuve à 103 ± 2°C pendant 24 heures puis calciné dans un four à 450 
°C pendant 6 heures. La pesée du fritté après séchage et calcination permet la détermination de la 
teneur globale en constituants pariétaux. 
 
 
 
Avec mi= Masse du fritté et son contenu (en g) avant extraction NDF 
mf= Masse du fritté et son contenu (en g) après extraction NDF 
m’f= Masse du fritté et son contenu (en g) après calcination 
mt= Masse du fritté vide (en g) 
mprise d'essai = Masse de la prise d’essai (en g) 
 
 
Réalisation des deux attaques ADF et KMNO4 
Également réalisée à l’aide de l’appareil Fibertec M1017- Hot extractor, l’attaque ADF se fait 
par ajout à l’échantillon à analyser de 100 mL d’une solution composée de CTAB (20 g/L) et d’acide 
sulfurique (1N). Après une heure à ébullition, les réactifs, les composés non-pariétaux et les 
hémicelluloses sont éliminés par filtration et le résidu est abondamment rincé à l’eau bouillante. Il est 
ensuite séché à l’étuve à 103±2°C pendant 24 heures avant de subir une attaque oxydative au 
permanganate de potassium permettant l’élimination des lignines. Celle-ci se fait à l’aide de l’appareil 
Fibertec M1017- Cold extractor par ajout au résidu de 25 mL d’un mélange à un ratio de 2/1 d’une 
solution saturée de permanganate de potassium (50 g/L) et d’une solution tampon composée de nitrate 
de fer (6 g/L), de nitrate d’argent (0,51 g/L), d’acide acétique glacial (100mL/L), d’acétate de 
potassium (5 g/L) et d’alcool butylique tertiaire (400mL/L). Après 90 minutes de mise en contact, les 
réactifs sont éliminés par filtration et le résidu est rincé à l’aide d’une solution déminéralisante faite 
d’acide oxalique dihydrate (50 g/L), d’éthanol (66,5 mL/L) et d’acide chlorhydrique (0.6N). Une fois 
l’obtention de fibres de couleur blanche (rinçage pendant 30 minutes au maximum), deux lavages à 
l’éthanol à 75% sont effectués avant le séchage du résidu cellulosique à l’étuve à 103 ± 2°C pendant 
24 heures. Après détermination de la masse sèche du résidu, il est calciné dans un four à 450 °C 
pendant 6 heures. La pesée du fritté après chaque séchage et calcination permet la détermination des 
teneurs en lignines et cellulose. 
lllf - n1, nt' f - lllf 
% ND F = %Cellulose + % Lignines + % Hémicelluloses - m i - m t mr - m t 
- lllprised'ess.ai X %MS X 1 00 
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Avec mi= Masse du fritté et son contenu (en g) avant extraction ADF 
mf= Masse du fritté et son contenu (en g) après extraction ADF et avant attaque oxydante 
m’f= Masse du fritté et son contenu (en g) après extraction ADF et après attaque oxydante 
m’’f= Masse du fritté et son contenu (en g) après calcination 
mt= Masse du fritté vide (en g) 
mprise d'essai = Masse de la prise d’essai (en g) 
 
On détermine le taux de celluloses, d’hémicelluloses et de lignines par gramme de matière sèche 
ainsi : 
            %Cellulose = %ADL 
            %Lignines = %ADF - %ADL 
            %Hémicelluloses = %NDF - %ADF 
 
La réparation de celluloses, d’hémicelluloses et de lignines dans la fibre insoluble est déterminée 
ainsi : 
            %Cellulosefibre insoluble = %ADL / %NDF 
            %Ligninesfibre insoluble = (%ADF - %ADL) / %NDF 
            %Hémicellulosesfibre insoluble = (%NDF - %ADF) / %NDF 
 
 
III.5. Teneur en Pectines  
Les matières broyées (graines ou tiges) sont mélangées à de l’eau distillée à pH à 1,5 (ajusté via 
de l’acide chlorhydrique à 37%) à un ratio L/S de 15. Le mélange est chauffé à 70°C puis maintenu 
sous agitation mécanique pendant 2h. Après filtration sur Buchner (maille de 0.5 µm), le filtrat est 
neutralisé par de la soude à 0,5M (pH > 6,5). De l’éthanol à 95% est alors ajouté au filtrat, jusqu’à 
atteindre une solution comportant 70% massique d’éthanol. Le mélange est placé durant 48h à 4°c, 
afin que les pectines précipitent. Le précipité solide formé est récupéré par centrifugation 
(centrifugeuse Sigma 6K15, 4°C, 10 min, 3 000g), l’éthanol résiduel est éliminé à 50°C durant 12h, 
puis le solide est conservé à 40°C avant analyses. 
Les échantillons solides, de taux de matière sèche connu, sont solubilisés dans l’eau afin d’obtenir 
des solutions de concentration voisine de 100 mg/L. Parallèlement, une gamme-étalon de 
concentration de 0 à 100 mg/L est préparée à l’aide d’une solution mère d’acide D(+)-galacturonique à 
100mg/L. 
Dans des tubes à hydrolyse, on introduit 0,5 mL de la solution à analyser (échantillon, étalon ou 
eau déminéralisée pour le blanc) et 3,0 mL d’une solution de tétraborate de sodium à 0,0125 M dans 
l’acide sulfurique à 72%. Les tubes sont ensuite fermés et plongés pendant 15 minutes dans un bain-
marie à 100°C puis refroidis dans un bain de glace.  
Chaque tube est analysé par spectroscopie après ajout de 50 μL d’une solution à 0,15 %massique de 
m-hydroxydiphényl dans la soude à 0,5 %, que l’on homogénéise à l’aide d’un vortex. Une mesure 
toutes les 15 secondes de l’absorption par spectroscopie est faite à 520 nm pendant 6 minutes, sur un 
spectrophotomètre ultraviolet UVD 1800 (Shimadzu, Japon). La valeur d’absorption retenue est la 
valeur maximale atteinte durant la cinétique.  
La concentration d’acide D(+)-galacturonique C dans l’échantillon analysé est déterminée à l’aide 
de la gamme étalon selon la loi de Beer-Lambert.  
 
%ADF = %Cellulose + %Lignines 
m r - m i - M X %MM 
nt· - m 
_ 1 t 
- ll1prised1essai X %MS 
nt' r - ntr nt" r - nt' r 
mr - m - nt' - n1 
%ADL = %Cellulose = ' r ' x 100 
lllprise d'essai X %MS 
X 100 
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Avec %Pectines = Taux de pectines exprimée en équivalemment acide D(+)-galacturonique par 
gramme de matière sèche 
C= Concentration d’acide D(+)-galacturonique dans l’échantillon analysé en g/L 
Vprise d'essai= Volume dans lequel a été dissout l’échantillon à analyser 
mprise d’essai= Masse de l’échantillon dissout à analyser 
%MSprise d’essai = taux de matière sèche de l’échantillon dissout à analyser 
mprécipité = Masse du précipité (après élimination de l’éthanol)  
%MSprécipité = Taux de matière sèche du précipité (après élimination de l’éthanol) 
mmatière= Masse de la matière broyée avant extraction 
%MSmatière = Taux de matière sèche de la matière broyée 
 
III.6. Teneur en azote organique et estimation de la teneur en protéines 
La teneur en protéines  est estimée par la méthode de Kjeldhal  selon la norme française NF V 18-
100. 
Cette analyse s’effectue en deux étapes : une minéralisation de l’échantillon grâce au bloc de 
minéralisation Tecator Kjeltec 2000 (Foss, Danemark), et la titration de l’ammoniac grâce à un 
Tecator-Foss Kjeltec 8400-8420  (Foss, Danemark). On mélange la prise d’essai (de 0,5 à 1,5 gramme 
d’échantillon selon la teneur estimée en protéines) et de l’acide sulfurique concentré (12,5 mL à 95 %) 
dans le tube de minéralisation. Les échantillons solides sont préparés la veille et sont laissés à 
imprégner une nuit dans l’acide sulfurique. Les échantillons liquides pouvant être préparés le jour 
même. Deux pastilles de catalyseur (K2SO4 + CuSO4) sont ajoutées dans le tube avant de minéraliser 
le mélange à 400°C pendant 60 à 90 minutes. Durant cette étape, la totalité de l’azote organique de 
l’échantillon est transformée en ions ammoniums.  
 
Minéralisation avec l’acide sulfurique :  
2 CHO-N (protéines) + H2SO4  (NH4)2SO4 + H20 + CO2 
 
 L’analyse de tubes témoins sans échantillons est aussi effectuée afin de déterminer le taux d’azote 
dans les réactifs ; et des tubes contenant de l’urée en quantité connue sont aussi minéralisés afin de 
vérifier, après analyse, si l’hydrolyse est totale ou non. 
 Après refroidissement des tubes de minéralisation, la titration de l’azote minéralisé est effectuée. 
80mL d’eau distillée et 50mL de NaOH à 40% massique sont délivrées dans le tube pour transformer 
les ions ammoniums en ammoniac. La distillation à la vapeur d’eau du contenu du tube permet 
d’entraîner à la vapeur l’ammoniac produit par l’ajout de soude.  
 
Réaction d’alcalinisation par la soude :  
(NH4)2SO4 + 2 NaOH  2 NH3 + Na2SO4 + 2 H20 
 
 L’ammoniac est piégé par barbotage de la vapeur dans une solution aqueuse de 30mL d’acide 
borique à 1% massique coloré par un mélange d’indicateurs colorés (vert de bromocrésol et rouge de 
méthyle à 1% dans du méthanol). La titration de l’ammoniac dans le distillat est réalisée par une 
solution d’acide chlorhydrique de 0,1 N. Selon la quantité d’ammoniac réagissant avec l’acide borique 
de la solution réceptrice, le pH change et la couleur de la solution contenue dans le vase de titration 
évolue. Ce changement de couleur par rapport à la couleur d’équilibre est mesuré par la sonde de 
détection colorimétrique de l'unité de Distillation Kjeltec 8400, qui libère de la solution titrante par la 
burette depuis une réserve pour retourner à la couleur d’équilibre. Le dosage se fait donc en direct et 
en continu. 
 
 
 
%Pectines = 
C x V . d' prase essai 
lllprise d ' essai X o/oMSP • d' . X lllprécip ité X %MS n se essai précip i té 
X 100 
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Piégeage de l’ammoniac: 
            3 NH3 + BH3  3 NH4
+ + B3- 
Dosage en retour: 
            B3- + 3 HCl  BH3 + 3 Cl
- 
BILAN : 
            CHO-N (protéines)  +  HCl   Cl-  +  NH4
+ 
 
Par convention, la teneur en protéines de l’échantillon est alors obtenue en multipliant la teneur en 
azote total par un facteur de conversion empirique. Ce coefficient prend en compte la masse molaire 
moyenne des acides aminés composant les protéines à quantifier. Il est par défaut fixé à 6,25 pour les 
matières végétales sur la base d’une teneur moyenne en azote dans les protéines de 16 %. La teneur en 
protéines est exprimée en pourcentage de masse sèche.  
 
 
mazote = nazote x Mazote  
nazote = nHCl = (Veq – Vblanc) x TitreHCl 
 
Avec α = Facteur de conversion empirique  
mprise d'essai = Masse de la prise d’essai (en g) 
Mazote= Masse molaire de l’azote 14 g/mol 
TitreHCl= Titre de solution titrante d’HCL (en mole/ litre) 
Veq = Volume d’HCl délivré à l’équilibre pour un échantillon donné (en L) 
Vblanc = Volume d’HCl délivré à l’équilibre des tubes-témoins (en L) 
 
 
D’où : 
 
 
Ou encore : 
 
 
 
 
III.7. Extraction sélective des protéines par solvatation selon la classification d’Osborne 
Le protocole de classification dite d’Osborne permettant de séparer les protéines végétales selon leur 
solubilité en quatre familles, a été adapté des travaux d’Obsorne (Osborne, 1984).  
L’extraction est réalisée sur les graines broyées préalablement délipidées à froid à l’aide du 
cyclohexane (deux extractions successives à un ratio cyclohexane/graine = 20 sous agitation 
mécanique durant 15 minutes, la séparation entre le cyclohexane et les graines étant effectuée par 
centrifugation (centrifugeuse Sigma 6K15) à 10°C durant 10 minutes à 3 000g, puis les broyats 
délipidés sont déshydratés à 103°C durant 12h). 
Le broyat de graines délipidées subit ensuite quatre extractions successives sous agitation mécanique à 
température ambiante dans les différents solvants à un ratio L/S  de 20, permettant d’obtenir 
respectivement les Albumines, les Globulines, les Prolamines et les Glutélines (Tableau A-III.1). Entre 
chaque extraction, le résidu d’extraction est séparé de l’extrait par centrifugation (20°C, 10 min, 
3 000g), l’extrait étant récupéré et analysé par la méthode de Kjeldhal (Annexe IV-III.9). Après les 
quatre extractions protéiques, le résidu est également analysé. 
 
 
%Azote = 
%Azote llla-zote = ____ n_1..c•~••~'-•---,= = = a X %protéine = _n_l _m_a_,i_îr_e nt prise d'essai x %MS 
( V eq - Vbtanc) X TitreHcl X Ma,ote 
m ' . dessai x %MS pn se. 
%protéine = 
( V e.q - Vbtanc) X TitreHcl X Ma-zote 
m ' . dessai x %MS x a pn se. 
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Solvant 
Eau 
déminéralisée 
Solution aqueuse 
de NaCl (0,5 M) 
Éthanol aqueux 
(70 %volumique) 
Solution de soude 
(NaOH, 0,1M) 
Classe de protéines 
extraites par le 
solvant 
Albumines Globulines Prolamines Glutélines 
Tableau A.III-1 : Nature de la fraction protéique extraite selon le solvant d’extraction utilisé 
 
III.8. Analyses du profil d’acides aminés 
Afin de déterminer par chromatographie échangeuse d’ions le profil d’acides aminés des protéines 
contenues dans les graines et les colles protéiques, il est nécessaire d’effectuer une hydrolyse acide des 
protéines. 
Une masse d’échantillon, dont le taux d’azote est connu, est placée dans un tube d’hydrolyse, dans 
lequel est ajouté de l’acide chlorhydrique à 5,7 M (1 ml d’HCl pour 10 mg de protéines). Le tube est 
purgé de son oxygène par un bullage à l’azote, puis fermé et placé à 110 °C. Après 24 heures 
d’hydrolyse, le tube est retiré de l'étuve, réouvert et placé à refroidir dans un bain d'eau glacée. Une 
fois refroidit, l’échantillon est neutralisé jusqu’à un pH avoisinant 2 avec de l’hydroxyde de sodium 
(7,5M). L'échantillon est ensuite dilué en utilisant une quantité connue de tampon à pH 2,2 (citrate de 
sodium). Un vial est alors préparé à partir de la solution neutralisée, après filtration à l'aide d'une 
membrane de porosité 0,2μm. 
20µL du vial sont prélevés et les acides aminés libérés par l’hydrolyse acide présent dans la prise 
d’essai sont analysés par chromatographie d’échange d’ions sur une installation Biochrom 30 
AminoAcids Analyser (Biochrom, Royaume-Uni). Après avoir réagi avec de la ninhydrine (25mL.h-1), 
qui se colore en violet par formation d’un complexe avec eux, les acides aminés sont séparés sur une 
résine d’échange de cations Ultrapac 8 (forme sodium) dans une colonne PEEK (longueur : 200 mm, 
diamètre interne : 4,6 mm) sous haute pression (71 bar) avec système de régulation de température ; 
puis élués par des solutions tampons (tampon Citrate de sodium (pH 2,65, 3,35, 4,25) et tampon 
borate/citrate de sodium (pH 8,6) à  35 mL.h-1). Les différents acides aminés sont déterminés par 
colorimétrie via un photomètre (lampe tungstène halogène 20 W) réglé à 570 nm, sauf pour la proline 
qui est analysée à 440 nm. L’acquisition des résultats est effectuée par le logiciel d’acquisition 
EZChrome Elite. L’identification des pics chromatographiques se fait par comparaison avec des 
mélanges standardisés. 
Toutefois, cette méthode ne permet de déterminer qu’un profil partiel des acides aminés : l'hydrolyse 
acide détruit le tryptophane, et transforme en acide les fonctions amides de la glutamine et de 
l'asparagine pour donner du glutamate et de l'aspartate. Les résultats obtenus seront donc exprimés en 
quantité d’acides aminés par masse de protéine dans la matière première. 
 
III.9. Teneur en lipides  
La teneur en lipides est déterminée par extraction au Soxhlet à l’aide du cyclohexane (norme NF 
ISO 734-1). 
Pour les solides, une prise d’essai d’environ 20 grammes de matière sèche est pesée puis introduite 
dans une cartouche en cellulose. Les lipides sont extraits dans un appareil d’extraction continue type 
Soxhlet  à l’aide de 200 mL de cyclohexane. Après six heures d’extraction à un rythme d’un siphonage 
toutes les dix minutes environ, le solvant est éliminé par évaporation à l’aide d’un évaporateur rotatif. 
Les dernières traces de cyclohexane sont chassées en plaçant le ballon de l’appareil dans une étuve à 
103 ± 2°C jusqu’à poids constant. L’extrait obtenu est pesé et permet de déterminer le pourcentage de 
lipide par rapport à la matière sèche.  
 
 
 
Avec mf= Masse du ballon et son contenu (en g) après extraction et séchage 
mt= Masse du ballon sec à vide (en g) 
mprise d'essai = Masse de la prise d’essai (en g) 
. . m1 - mr. % L1p1.des = ---'--~~~ X 1 00 
mprlse d'ess.a.î X % MS 
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III.10.Analyses du profil d’acides gras 
Les profils en acides gras des lipides extraits au soxhlet  (Annexe IV-III.10) ont été déterminés 
selon la norme française NF T 60-233. Les lipides isolés sont solubilisés dans du Tert Butyl Methyl 
Ether (TBME), puis méthylés à l’aide du trimethyl sulphonium hydroxyde (TMSH) à 0,5 mol/litre 
dans du méthanol.  
1 μl d’esters méthyliques d’acides gras obtenus sont analysés par chromatographie en phase 
gazeuse (Varian 3800 (USA) via une colonne CPSelect CB for FAME fused silica WCOT (longueur 
50 m, diamètre interne 0,25 mm). La détection est effectuée par un détecteur de flamme ionisée. La 
programmation de température suivie est : 
température constante de 185 °C pendant 40 minutes,  
puis une augmentation de température de 15 °C/min jusqu’à 250 °C,  
et enfin une température de 250 °C pendant 10 min. 
L’injection est de 1 μl, avec un split de 1 :100. La température de l’injecteur ainsi que du détecteur est 
de 250 °C. L’identification des pics chromatographiques se fait par comparaison avec des mélanges 
standardisés. 
 
III.11.Fraction extractible aqueuse ou alcaline à chaud 
Le  taux d’hydrosolubles, adapté de la norme TAPPI 204 cm-97, est déterminé par extraction 
aqueuse à ébullition pendant 1h. 
La teneur en composés hydrosolubles est déterminée selon une méthode gravimétrique. Environ 
1g de matière première, préalablement séchée, est introduite dans un fritté de porosité 2 placé  sur un 
Fibertec Tecator M1017- Hot extractor. La matière en immersion dans 100mL de liquide d’extraction 
(eau ou soude) est portée à ébullition pendant 1h, après quoi l’extrait est  aspiré à l’aide d’une trompe 
à vide, et recueilli (et conservé à 4°C ou à -24°C avant analyse en fonction de la durée de conservation 
nécessaire) ou éliminé. Une fois filtré, le fritté est mis à sécher à l’étuve 103°C pendant 24h heures. La 
pesée du fritté après séchage permet la détermination de la teneur globale en composés hydrosolubles, 
de toute nature biochimique confondue. Après détermination de la masse sèche du résidu, il est calciné 
dans un four à 450 °C pendant 6 heures. Ceci permet de déterminer le taux de matière extractible, et 
plus spécifiquement le taux de matière organique extractible. 
 
 
 
 
 
Avec mi= Masse du fritté et son contenu (en g) avant extraction 
mf= Masse du fritté et son contenu (en g) après extraction 
m’f= Masse du fritté et son contenu (en g) après calcination 
mt= Masse du fritté vide (en g) 
mprise d'essai = Masse de la prise d’essai (en g) 
 
 
III.12.Teneur en composés phénoliques 
La teneur en composés phénoliques des extraits aqueux obtenus lors de l’extraction de la fraction 
hydrosoluble à chaud (Annexe IV-III.11) est déterminée par la méthode Folin-Ciocalteu. Les 
échantillons à analyser étant déjà à une concentration avoisinant les 100 mg.L-1, aucune dilution n’a 
été nécessaire. Parallèlement, une gamme-étalon de concentration de 0 à 200 mg/L est préparée à 
l’aide d’une solution mère d’acide tannique.  
X 100 
lllf - llli ll11 f - lllf 
., .• . ·bt mi - m, mr - m, 100 7Vmat,.ere organ,.que extractz. e l iquide = o/c MS X 
lllprise d'essai X o 
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Dans un tube à essai, on fait réagir 0,5 mL de la solution à analyser avec du réactif de Folin Ciocalteu 
(ratio réactif/échantillon=5) et une solution à 20% de carbonate de sodium (ratio 
réactif/échantillon =10). Par complexation avec les polyphénols, les acides phosphotungstiques et 
phosphomolybdiques du réactif du Folin Ciocalteu donnent à la solution une couleur bleue plus ou 
moins marquée en fonction de la concentration en complexes, et donc en polyphénols. Après 
homogénéisation par vortex, on dilue l’échantillon dans un volume connu. Les tubes sont ensuite 
fermés et plongés pendant 10 minutes dans un bain-marie à 70°C puis refroidis dans un bain de glace.  
Chaque tube est analysé dans une cuve en quartz par spectroscopie ultraviolet à l’aide d’un 
spectromètre UVD 1800 (Shimadzu, Japon). La mesure de l’absorption se fait à 760 nm. 
La concentration d’acide tannique C dans l’échantillon analysé est déterminée à l’aide de la 
gamme étalon selon la loi de Beer-Lambert.  
 
 
 
 
Avec %Polyphénol = Taux de polyphénols exprimé en équivalent acide tannique par gramme de 
matière sèche 
C= Concentration d’acide tannique dans l’échantillon analysé en g/L 
Vprise d'essai= Volume dans lequel a été dilué l’échantillon à analyser 
mprise d’essai= Masse de l’échantillon à analyser 
%MSmatière = Taux de matière sèche de l’échantillon dissout à analyser 
mextrait = Masse du précipité  
%MSextrait = Taux de matière sèche du précipité (après élimination de l’éthanol) 
mmatière= Masse de la matière broyée avant extraction 
%MSmatière = Taux de matière sèche de la matière broyée 
 
 
III.13.Analyse des sucres  
Afin de déterminer par chromatographie échangeuse d’ions le profil des monosaccharides des sucres 
non pariétaux contenus dans les graines et les extraits, il est nécessaire d’effectuer une hydrolyse acide 
de la matière. Les polysaccharides ciblés étant des polysaccharides non-pariétaux, l’hydrolyse acide 
effectuée est relativement douce. 
Dans un tube à hydrolyse, 100mg d’échantillons solides sont pré-imprégnés dans 1,25mL d’acide 
sulfurique à 72% pendant 30 min à température ambiante. 13,5mL d’eau distillée sont ajoutés, et les 
tubes sont ensuite fermés et plongés pendant 30 ; 60, 90 ou 120 minutes dans un bain-marie à 90°C 
puis refroidis dans un bain de glace. L’échantillon est alors neutralisé (6.5<pH< 7.5) puis on le dilue 
dans un volume connu. La solution neutralisée (soude à 1M puis 0,1M) est ensuite filtrée à l'aide d'une 
membrane de porosité 0,25μm. Un vial contenant 0,2 mL de la solution à analyser et 1,8mL d’un 
témoin interne de fucose (50 ml/L) est préparé, puis stocké à -24°C avant analyse. 
Pour les échantillons liquides, la prise d’essais est de 13.5mL, et l’acide est ajouté sans pré-
imprégnation au préalable.  
Une solution-témoin d’arabinose, galactose, glucose, xylose et mannose à 500mg/L est aussi 
préparée et subit la même hydrolyse. 
 
La teneur en sucres des solutions est déterminée par chromatographie ionique capillaire haute 
pression (HPLIC) sur un système Dionex DX300 couplé à un système de génération automatique 
d’éluant (système RFIC) (Dionex, USA). Après 10 minutes de stabilisation, 25µL de la solution à 
analyser sont injectés dans une colonne de séparation Carbopac PA1 (longueur 30 cm, diamètre 
interne 7,8 mm), avec pré-colonne Carbopac Guard. Le débit utilisé est de 1mL/min. La détection est 
effectuée par un détecteur Dionex à ampérométrie pulsée. L’éluant utilisé est du KOH à 1mM durant 
les 40 premières minutes d’analyse, puis à 100 mM durant 5 minutes. La solution post-colonne est de 
la soude à 500 mM, à 1mL/min. 
C X V . d' pn se essai 
%Polyphén ol = 
m · d' · X o/c MS prase essai o . d' prase essai 
X lllen ra,· , X 0o/c MS extrait 
X 100 
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Un étalonnage, effectué à l’aide d’une gamme-étalon de concentration de 0 à 200 mg/L de 
monosaccharides, est préparé par dilution d’une solution mère de fucose, arabinose, galactose, 
glucose, xylose et mannose à 500mg/L. La gamme étalon permet de tracer une courbe de régression 
linéaire selon un modèle polynomial de second ordre reliant l’aire des pics mesurés pour chaque ose à 
la concentration de cet ose. Cette régression permet ensuite de convertir l’aire mesurée pour un pic 
donné à une concentration en ose libre contenu dans le vial analysé.  
La présence d’un étalon interne permet de corriger les valeurs obtenues en cas de déviation de 
la ligne de base lors de l’analyse. Il permet d’obtenir un facteur de correction α 
 
 
 
Avec α= facteur de correction  
Afucose mesurée= Aire de fucose mesurée par l’HPIC 
Afucose théorique= Aire de fucose théorique dans la solution (déterminé par avec la régression 
linéaire) 
Une solution-témoin d’arabinose, galactose, glucose, xylose et mannose à 500mg/L permet de 
déterminer le taux spécifique de dégradation βt, ose  des monosaccharides libres (arabinose, galactose, 
glucose, xylose ou mannose) en milieu acide à chaud et à une durée t d’hydrolyse. 
 
 
 
 
 
Avec βt, ose  = Taux de dégradation d’un monosaccharide spécifique après une durée t d’hydrolyse (en 
% de la quantité initial en monosaccharide contenu dans le vial) 
Cose après hydrolyse= Concentration en monosaccharides après une durée t d’hydrolyse  (en mg/L) 
Cose corrigé= Concentration en monosaccharides mesurée par l’HPIC après une durée t 
d’hydrolyse dont l’aire a été corrigée par le facteur α (en mg/L) 
Cose théorique= Concentration du monosaccharide initialement présent dans la solution, avant 
hydrolyse (en mg/L) 
Cose vial= Concentration du monosaccharide dans le vial (en mg/L) 
Vfucose= Volume de témoin interne ajouté dans le vial (en mL) 
Vsolution= Volume de solution à analyser ajouté dans le vial (en mL) 
Vtube= Volume du tube à hydrolyse après hydrolyse et neutralisation (et dilution) (en mL) 
Vprise d’essai= Volume de la prise d’essai avant hydrolyse (en mL) 
 
 
Chaque échantillon est donc corrigé d’un facteur de correction α et du taux de dégradation 
βt,ose. 
 
 
  
Avec %Ose it  = Taux de monomères d’ose i libérés après une durée t d’hydrolyse (en pourcentage de 
matière sèche) 
βt, ose = Taux de dégradation des monosaccharides après une durée t d’hydrolyse (en 
pourcent) 
a 
A r u.cose t ài or ique 
A r u.cose m esur ée 
P t,ose = 
Coss ini t i a l - Coss apr ês à y d r ol y se X 100 
C ose init ia l 
C ose v i a l X v,u be 
C ose init ial vpr ise d' essai 
C ose init ia l 
X 100 
Cosacorrig é• X I(V ) f u cosa + 
-------~1/.~s~o~lu!!_tt!!·.!!•!!n-:;-:-:: ;---------
= :C~•:s:•~i:n:i:ti~•~l--------,;-- _:V.:CP'.:rë:is~•:.d~~'•'.=s~s~a!.i ________ X 1 0 0 
C ose init ia l 
Vsolution ) X V. 
tu b e 
Coss v i a l X v,u be x 1 00 
%Ose i , = ( 1 + Pr,ose) X lllm atière X % t\15 matière 
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Cose vial= Concentration de l’ose dans le vial (en mg/L) 
Vtube= Volume contenu dans le tube à hydrolyse après hydrolyse et neutralisation (et 
dilution) (en mL) 
Mprise d’essai= Masse de la matière avant extraction (mg) 
%MSprise d’essai= Taux de matière sèche de la matière broyée 
 
Les différentes durées d’hydrolyse permettent de déterminer la cinétique de libération des 
monosaccharides et d’avoir ainsi la meilleure approximation du taux réel de chaque ose contenu dans 
la matière, indépendamment du temps d’hydrolyse. 
 
Une estimation du taux de sucres non pariétaux %Sucret est déterminée en sommant les taux 
de monomères d’oses i libérés après une durée t d’hydrolyse (en pourcentage de matière sèche) de tous 
les monosaccharides analysés. 
 
III.14.Détermination de la quantité d’amidon du son brut 
La teneur en amidon dans les graines de Mélilot broyées a été réalisée avec un kit de dosage 
d’amidon total (Megazyme International, Irlande). L’amidon contenu est hydrolysé enzymatiquement 
de façon sélective et les unités glucoses libérées sont dosées de façon indirecte par spectrocolorimétrie. 
Dans un tube à hydrolyse, 100mg d’échantillon solide broyé sont lavés de leur maltodextrine 
par de l’éthanol : on ajoute 5 ml d’éthanol à 80%, et le mélange est agité et chauffé à 100°c durant 5 
min. 5ml d’éthanol de plus sont ajoutés puis le mélange est passé au vortex, puis séparé par 
centrifugation (1800g,  20°C, 10 min). Une seconde extraction (mais sans chauffage) est effectuée 
avec 10 ml d’éthanol. Une fois l’éthanol (et les maltodextrines) séparé du solide, ce dernier est mis en 
contact avec 3 ml d’α-amylase thermostable diluée à 1/30ème dans un tampon acétate de sodium 
(100mM, pH=5.0), et chauffé à 100°C durant 6min, avec une agitation toutes les deux minutes, ce qui 
hydrolyse l'amidon en maltodextrines solubles ramifiées ou non. On ajoute ensuite 0,1 ml 
d’amyloglucosidase, que l’on mélange vigoureusement avec l’échantillon, qui est ensuite laissé à 
incuber durant 30 min à 50°C, ce qui hydrolyse les maltodextrines en D-glucose. Après l’incubation, 
on dilue l’échantillon dans un volume connu. On centrifuge l’extrait (1800g,  20°C, 10 min) de 
manière à récupérer le surnageant. Parallèlement, une gamme-étalon de concentration de 0 à 1000 
mg/L est préparée à l’aide d’une solution mère de D-glucose. 
0.1 mL de chaque extrait ou étalon est mis en contact avec 3 ml de réactif GoPod (glucose 
oxydase peroxydase), qui est laissé à incuber durant 20 min à 50°C. Le D-glucose est oxydé par le 
réactif GoPod (fonction oxydase) en D-gluconate et libère une mole de peroxyde d'hydrogène par 
mole de glucose. L’eau oxygénée est réduite par réactif enzymatique GoPod (fonction peroxydase) et 
permet la création d’un chromogène oxydé coloré, la quino-imine, qui peut être dosée par 
spectroscopie à 510 nm. 
La concentration de la solution C en équivalent D-glucose dans l’échantillon analysé est 
déterminée à l’aide de la gamme étalon selon la loi de Beer-Lambert. 
 
 
 
 
Avec %Amidon = Taux d’amidon (pourcent de matière sèche) 
C= Concentration en équivalent D-glucose dans l’échantillon analysé (en g/L) 
Vtube= Volume du tube à hydrolyse après hydrolyse enzymatique et dilution (en mL) 
mprise d’essai= Masse de l’échantillon à analyser (g) 
%MSmatière = Taux de matière sèche de l’échantillon dissout à analyser 
162/180= Facteur d’ajustement de la teneur en amidon prenant en compte la mole d’eau en 
plus pour chaque mole de glucose mesurée 
%Sucr e, = L %Ose i , 
%Amidon = C x v,ube 162 
o/c MS X l SO X 1 00 ll1prise d'essai X O prise d'essai 
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IV. Analyses physico-chimiques des matières premières et raffinées 
 
IV.1. Gravimétrie d'adsorption de vapeur d'eau 
Les mesures d’isothermes d’adsorption sur les biomasses fibreuses, les agrofibres et les liants 
sont effectuées sur l’appareil Dynamic Vapor Sorption (SMS, Grande Bretagne). Il est constitué d’une 
balance de Cahn (capable de détecter des changements de masses inférieurs à 1 pour 10 millions), 
placée dans une enceinte à température constante et contrôlée (25°C). Un mélange d’un gaz sec avec 
un gaz de vapeur saturée en eau permettent de contrôler  la pression de vapeur présente dans 
l’enceinte. 
Les échantillons d’environ 5 à 20mg sont totalement déshydratés à 103°C à  0,0% d’humidité 
relative avant le début de la mesure jusqu’à une masse constante (12h en moyenne). 
Les mesures d’adsorption sont effectuées sur 7 paliers successifs d’humidité relative de 0,0% à 
90,0% d’humidité relative à 25°C par pas de 15.0%. Les paliers changeant quand la variation de masse 
dans le temps est inférieure ou égale à 5.10-4 mg/min pendant au moins 5 min. Les mesures de 
désorption sont effectuées ensuite en 7 paliers successifs d’humidité relative de 90,0% à 0,0% 
d’humidité relative à 25°C par pas de 15.0%.  
 
IV.2. Analyse thermogravimétrique 
Le suivi de la dégradation des matières organiques des échantillons par calcination à une 
température donnée a été réalisé sur un appareil SDT-Q600 (TA Instruments, USA). Il couple une 
analyse thermogravimétrique (ATG) à une analyse enthalpique différentielle (DSC) (§ AIV- IV.3).  
Elle a été réalisée par la plateforme Service Analyse et Procédés du Laboratoire de Génie Chimique 
(UMR 5503) 
L’ATG permet de déterminer la variation de masse (Δm) en fonction de la température de 
l’échantillon de matière (5 à 10 mg) déposé dans la nacelle, dans un creuset ouvert. Dans l’enceinte 
fermée de l’appareil ; la balance de haute précision de l’ATG donne la perte de masse, et l’analyseur 
DSC un signal thermo-différentiel mettant en évidence les réactions endothermiques et/ou 
exothermiques lors de la montée en température. L’atmosphère est contrôlée et renouvelée dans 
l’enceinte avec un débit d’azote de 100 mL/min. La masse de l’échantillon est suivie durant l’élévation 
de la température entre 25 et 500°C avec une rampe de température de 10°C/min. Toutes les 5 
secondes, le pourcentage d’échantillon restant est relevé. 
 
 
 
 
Avec mi= Masse initiale de l’échantillon (en mg)  
mt= Masse de l’échantillon (en mg) à l’instant t 
 
Pour aider à l’interprétation, on peut aussi tracer la courbe de thermogravimétrie différentielle (DTG), 
qui n’est autre que la dérivée de la perte de masse par rapport à la température: 
 
 
 
Avec mt= Masse initiale de l’échantillon (en mg) à l’instant t 
mt+12= Masse de l’échantillon (en mg) à l’instant t + 1 minute 
Tt= Température (en °C) à  l’instant t 
Tt+12= Température (en °C) à  l’instant t + 1 minute 
 
m, %m.-, ,.cn,, = - X 100 
n1i 
DTG = lllt - lllt+1 2 
Tt -Tt+ 1 2 
X 100 
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IV.3. Analyse enthalpique différentielle  
L’analyse enthalpique différentielle (DSC) permet d’évaluer les variations d’énergie thermique 
fournie à une matière. Elle analyse quantitativement les transitions en termes énergétiques en mesurant 
la différence de puissance électrique nécessaire pour maintenir l’échantillon comparé à un témoin, à 
une température identique. 
L’analyse a été effectuée sur un appareil DSC 1 (Mettler-Toledo, Suisse) sur des échantillons 
solides de 5 à 15 mg pesés sur une balance de haute précision (Sartorius, Allemagne) dans un creuset 
en aluminium de 40 ou 100µL en capsule fermée pour éviter les pertes d’eau lors du chauffage. 
L’échantillon est positionné dans l’enceinte de mesure, l’enceinte témoin accueillant une capsule vide 
de même nature et volume. Les deux enceintes sont chauffées à la même vitesse et suivant une rampe 
de température linéaire de 5 ou 10 °C/min, de 25 à 200 °C, en fonction des échantillons. Les 
échantillons sont ensuite refroidis jusqu’à la température initiale avec une rampe de température 
identique pour re-chauffer une seconde fois. 
Lors des essais à humidité contrôlée, les échantillons ont été stockés dans des enceintes à humidité 
contrôlée pendant 1 mois, puis échantillonnés pour analyse. Les matières sèches ont été effectuées 
selon le protocole III.2. 
 
IV.4. Analyse thermique mécanique dynamique des solides  
Les analyses thermiques mécaniques dynamiques mettent en évidence les températures de 
transition ayant un effet sur les propriétés mécaniques de composés solides, et plus particulièrement la 
rigidité et l’élasticité des polymères lorsqu’ils sont soumis à une sollicitation mécanique Deux 
composantes permettent de décrire ces propriétés : 
Le module de conservation (noté E’) qui représente la capacité du matériau, à une 
température donnée, de restituer l’énergie apportée par la sollicitation sous forme 
d’une déformation élastique ; 
Le module de perte (noté E’’) qui correspond à la part d’énergie que le matériau perd 
irrémédiablement sous forme de chaleur, ce qui correspond à la composante visqueuse 
du matériau. 
Le rapport de ces deux modules est le facteur de perte (noté tan d). Plus ce facteur est proche de 1, et 
plus il se comportera comme un fluide newtonien ; et plus il sera proche de 0, et plus le matériau aura 
un comportement élastique. 
L’échantillon est chauffé puis est soumis à une force permettant de le déformer d’une amplitude 
déterminée selon le principe de la flexion deux points en régime d’oscillations de fréquences. Via une 
transformation de Fourier, on calcule le module de conservation E’  et le module de perte E’’ ainsi que 
la tangente de l’angle δ (facteur d’amortissement de l’échantillon). Lors d’une transition thermique, le 
déplacement et la force appliquée changent en raison d’un ramollissement de la matière et un pic de 
transition apparaît. 
Les analyses ont été effectuées sur un appareil Triton Technology Dynamic Mechanical Analysis 
(Triton Technology Ltd, Royaume-Uni), piloté par le logiciel DMA Triton. Un échantillon broyé sous 
forme de poudre de 5 à 10 mg est introduit dans une petite pochette métallique (30 x 7 x 1,3mm), 
inerte d’un point de vue des relaxations. Le mors mobile, distant de 10 mm du mors fixe, se déplace 
d’une amplitude de 50μm à une fréquence d’1 Hz. La température est portée de -100°C à 250°C à une 
vitesse de 2°C.min-1. 
 
IV.5. Granulométrie 
Les répartitions granulométriques des agrofibres ont été effectuées sur un tamis vibrant (Retsch, 
France) à l’aide de tamis normalisés de maille 6,5mm à 0,25mm. Des échantillons de 30 à 100g, en 
fonction du foisonnement des agrofibres, ont été tamisés durant 30 min à 80% de l’intensité maximale 
de vibration. Les mesures sont répétées trois à cinq fois. 
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IV.6. Analyse du facteur de forme 
Les agrofibres obtenues à partir des différentes matières premières par les trois procédés de 
fragmentation étudiés sont observées à leur humidité d’équilibre à l’aide d’un scanner Perfection 3200 
Photo (Epson, Japon). Un échantillon d’agrofibres, d’au moins 50 éléments, totalement isolées les 
unes des autres, est déposé sur une plaque de verre. La plaque ainsi préparée est posée avec précaution 
sur le scanner puis est recouverte d'une seconde plaque de verre et d'un fond noir. L'acquisition de 
l'image se fait avec le logiciel Adobe Photoshop. Le traitement de l'image est effectué avec l'analyseur 
d'image Lucia G (version 4,6) et permet l’acquisition du diamètre et de la longueur maximale des 
fragments numérisés. Lors de nos mesure, un seuil minimum de 0.05mm de longueur maximum a été 
imposé. 
 
Type Scanner couleur à plat 
Capteur CCD 
Résolution optique maximale 3200 x 6400 dpi 
Surface maximale de numérisation A4 
Niveaux de gris 16 bits 
Couleurs 48 bits 
Dimensions (l x p x h) en mm 304 x 476 x 122 
Poids net en g 6000 
Tableau A.IV-1 : Caractéristiques techniques du scanner Epson Perfection 3200 Photo 
 
IV.7. Masse volumique apparente 
La masse volumique apparente des agrofibres obtenues à partir des différentes matières premières 
par les trois procédés de fragmentation étudiés a été obtenue par pesée de la matière nécessaire pour 
remplir entièrement un pot (diamètre, hauteur) de 300 mL.  Les agrofibres sont saupoudrées dans des 
pots et auto-tassées par densité tapé modérée jusqu'à ce que le volume soit constant. 
 
IV.8. Capacité de rétention d’eau 
La capacité de rétention d’eau a été déterminée en pots de 300 mL à font perforé. Une masse 
connue de matière à humidité de stockage est introduite dans le pot jusqu’à remplissage (§ AIV- IV.7). 
Le pot est ensuite fermé par un film perforé et saturé en eau par immersion pendant 12h. Une fois 
saturé, l’eau excédentaire est drainée par ressuyage pendant 24h. La différence de masse du pot 
contenant la matière après ressuyage et la masse du pot contenant la matière après séchage à 103°C 
donne la capacité de rétention d’eau. Les mesures ont été réalisées en triplicats. 
 
IV.9. Mesure du coefficient de conductivité thermique par la méthode de mesure à 
plaque chaude gardée 
Les analyses ont été effectuée sur un appareil de mesure à plaque chaude gardée à un 
échantillon λ-Meter EP 500 (Lambda-Meßtechnik GmbH Dresden, Allemagne), permettant une 
mesure normalisée selon les normes ISO 8302 08-91, NF EN 1946-2 07-99 et NF X 10-021 12-72.  
La mesure se faisant sur une surface de 15x15cm, il est possible de faire des mesures sur des 
échantillons d’au moins 15x15cm avec un cadre isolant placé autour de l’échantillon afin de permettre 
la régulation de la température. 
Afin d’avoir une répartition homogène des agrofibres au cours de la mesure, une masse 
connue a été introduite de la façon la plus uniforme possible dans une boite  PVC de 1mm d’épaisseur 
(L x l x h : 150 x 150 x 50mm) et légèrement tassée pour ne pas laisser de cavité indésirable, jusqu’à 
la remplir entièrement. La boite est ensuite fermée par une plaque en PVC, et placée dans un cadre 
isolant en mousse de polyuréthane. L’appareil est ensuite fermé, et une pression de 50N est appliquée 
sur l’ensemble échantillon - cadre isolant. 
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Les mesures de coefficient de conductivité thermique des agrofibres à humidité de stockage en 
mat non consolidé ont été faites à 3 températures (10, 25 et 40°C) avec une amplitude thermique entre 
les plaques chaudes et froides de 15°C. A partir de ces trois points a été extrapolée une droite de 
régression linéaire reliant la conductivité thermique λ à la température T de type λT=a x T+b. Toutes 
les mesures de coefficient de conductivité thermique λ10 des mats d’agrofibres ont ensuite été 
exprimées d’après cette équation, pour une température de 10°C. L’écart-type estimé pour les mesures 
sur les mats est de ±1,5%. Toutefois dans certains cas, seul le coefficient à 25°C a été mesuré, et ces 
mesures sont identifiées par le symbole λ25. 
 
  
Figure A.IV-1 : Mesure de conductivité thermique par la méthode de la plaque chaude gardée 
a – Plaque chaude gardée à un échantillon λ-Meter EP 500 ; b – Echantillon d’agrofibres (broyat de 
Rouche) dans une boite  PVC (sans couvercle) placé dans un cadre isolant en mousse de polyuréthane 
 
Dans le cas des matériaux assemblés, la mesure s’effectue directement sur les éprouvettes 
(15x15cm, l'épaisseur variant selon la mise en œuvre de l'assemblage) stabilisé à humidité et 
température de stockage. Ici aussi avec un cadre isolant en mousse en polyuréthane placé autour de 
l’échantillon. Les mesures de coefficient de conductivité thermique se sont fait à 25°C (hormis pour 
les dalles de plafond, qui ont été mesurées à 10, 25 et 40°C) avec une amplitude thermique entre les 
plaques chaudes et froides de 15°C. L’écart-type estimé pour les mesures est de ±1.5%.  
 
IV.10.Mesures de tailles des fibres longues 
Les mesures des tailles moyenne et maximale des agrofibres longues au mat, obtenues par 
défibrage mécanique orienté de différentes matières premières, ont été obtenues par peignage doux 
d’un échantillon d’agrofibres (environ 2g) jusqu’à un alignement sur un bord (Figure Annexe IV-2). 
Une fois alignée la taille moyenne estimée et la longueur maximale de chaque échantillon est 
déterminée. Chaque analyse est répétée au moins 10 fois. 
 
 
Figure A.IV-2 : Echantillon peigné d’agrofibres longues de Mélilot blanc 
a b 
/ 
1 
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IV.11.Colorimétrie 
Afin de déterminer le taux de « contamination » des fractions dites de « fibres longues » et de « 
tapis », une analyse colorimétrique en modèle « CIE Lab » a été menée. Ce modèle permet de 
caractériser une couleur en trois composantes : la composante  L correspondant à la luminance, et les 
composantes  a et b correspondant aux chrominances rouge/vert et jaune/bleu. 
3 à 5g d’agrofibres ont été isolés manuellement, broyés finement (trois passages dans un broyeur 
Ika Werke MF 10 basic jusqu’à ce que moins de 1% de la matière soit refusée au tamis de maile 
0.5mm), puis remélangés artificiellement. Les mesures sont effectuées sur un colorimètre Chroma-
meter CR-410 (Konica Minolta, Japon) et ont été répétées trois fois, chaque mesure correspondant à la 
valeur moyenne de 5 mesures des trois composantes. 
 
 
Système 
d'éclairage/observation 
Eclairage large champ / détection à 0°; réflexion spéculaire incluse 
Détecteur 6 photodiodes au silicium (3 pour le faisceau de mesure, 3 pour le contrôle de 
l’illumination) 
Gamme photométrique Y: 0.01% à 160.00% (réflectance) 
Source lumineuse Lampe à arc xénon pulsé 
Durée de la mesure 1 s. 
Intervalle de mesure 3 s. 
Zone de mesure / d’éclairage Ø 50mm/ Ø 53mm 
Répétabilité ΔE*ab inférieur à 0.07 (écart-type) (après avoir calibré l’appareil, 30 mesures 
d’une céramique blanche à 10 secondes d’intervalle) 
Accord inter-instrument ΔE*ab inférieur à 0.8 
Moyenne de 12 céramiques colorées BCRA Series II en comparaison avec les 
données d’un appareil de référence, à 23° 
Observateur Observateur CIE 1931 (2°) 
Illuminant Illuminants CIE C, D65 
Critère d’évaluation Tolérance colorimétrique (DE, bloc et elliptique)) 
Expression des résultats XYZ, Yxy, L*a*b*, Hunter Lab, L*C*h, Munsell (Illuminant C), CMC (l:c), 
CIE1994, Lab99, LCh99, CIE2000, CIE WI/Tw (Illuminant D65), WI ASTM 
E313 (Illuminant C), YI ASTM D1925 (Illuminant C), YI ASTM E313 
(Illuminant C), Indice personnalisé (jusqu’à 6 indices, enregistrés depuis un 
PC) 
Alimentation 4 piles AAA alcalines ou Ni-MH  
Adaptateur secteur AC-A305 100-240 V 50/60Hz 
Dimensions (L × H × P) 102 × 244 × 63mm 
Poids Environ 570 g 
(avec 4 piles AAA, sans câble RS-232C) 
Conditions d’utilisation Température: 0 - 40°C ; Humidité: inférieure à 85% (à 35°C) sans 
condensation 
Conditions de stockage Température: -20 - 40°C ; Humidité: inférieure à 85% (à 35°C) sans 
condensation 
Tableau A.IV-4 : Spécificités techniques du colorimètre Chroma-meter CR-410 
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IV.12.Rhéologie en phase fondue 
Les analyses rhéologiques des compounds PP+PPMA/agrofibres ont été effectuées à l’aide d’un 
micro-compounder Haake MiniLab (Thermo Fisher Scientific, Etats-Unis) en configuration 
« recirculation ». L’appareil est équipé de deux vis coniques co-rotatives permettant la recirculation en 
boucle du plastique en phase fondue sous contrainte de cisaillement contrôlée. 
 
 
 
Après mise en température de l’appareil, l’introduction de 5 à 7g granulats de compound, soit 
environ 7 cm3, se fait sous contrainte par un piston d’alimentation forcée pneumatique à la base des vis 
et sont fondus. Les vis, dont le contrôle de la vitesse assure une contrainte de cisaillement fixe, mettent 
le mélange en recirculation en boucle. Le mélange traverse une zone munie de deux capteurs de 
pression qui permettent d’évaluer la perte de charge dans la filière plate. La mesure du différentiel de 
pression entre les deux capteurs permet une mesure de la viscosité apparente ηa. A la fin de la mesure, 
le mélange est refroidit à 110°C 
 
 
 
Avec τ = Contrainte de cisaillement (Pa) 
 = Taux de cisaillement (s-1) 
w = Largeur du canal de recirculation (10mm) 
h = Profondeur du canal de recirculation (15mm) 
ΔL = Distance entre les capteurs (64mm) 
ΔP = Différence de pression mesurée par les deux capteurs (bar) 
 = Flux volumique 
n = Vitesse de rotation des vis (tpm) 
 
Lors des mesures, pour une température donnée, les viscosités apparentes du compound ont été 
déterminées à 10 vitesses de vis (100 à 250 tpm) permettant d’atteindre une gamme croissante de taux 
de cisaillement de 356 à 889 s-1. A partir de la courbe traçant le taux de cisaillement en fonction de la 
viscosité apparente, une linéarisation en logarithme décimal permet d’obtenir les deux indices de la loi 
d’Oswald-de Waele reliant la contrainte au taux de cisaillement τ, et relation à la viscosité apparente 
ηa.  
                         
Avec K = Indice de consistance (constante en Pa) 
n = Indice d’écoulement (sans dimension) 
Figure A.IV-4 : Micro-compounder Haake 
MiniLab 
Figure A.IV-5 : Vis coniques co-rotatives et 
zone de recirculation 
Capteur de pression dans la 
zone de recirculation 
-i (wx h 3 ) (ap) ap 
1Ja = y = 12 x aL x V . = 43· 9 x 8 x 10-1 
v 
1Ja=; = Kx yn-1 y 
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V. Mise en œuvre des technologies de défibrage, de fragmentation et de 
fonctionnalisation des matières végétales 
Durant cette étude, trois technologies de fragmentation de la matière végétales à l’échelle pilote ont été 
utilisées. 
 
V.1. Broyeur à Marteaux Electra  
   
Figure A.V-1 : Broyeur à marteaux Electra VS1 utilisé durant les travaux 
a – Broyeur et cyclone de dépoussiérage ; b – Chambre de broyage ; c – Grilles de calibrage utilisables 
 
Pour la fragmentation des agrofibres par broyage, un broyeur à marteaux Electra VS 1 (Electra 
SAS, France) à alimentation par goulotte latérale a été utilisé. Les caractéristiques techniques sont 
résumées dans le Tableau A.V-1. 
 
Vitesse de rotation  4500 tpm 
Motorisation  Moteur électrique triphasé 
Puissance absorbée  11kw (15 cv)  
Entrainement  Transmission par 2 courroies trapézoïdales crantées et poulies à gorges 
sous carter 
Coffret électrique  Démarreur étoile-triangle 
 Ampèremètre de suivi de l'effort 
 Discontacteur avec protection thermique 
Equipements Cyclone d'ensachage avec attache sac et manche à air de décompression 
  Tuyauterie de refoulement 
Tableau A.V-1 : Caractéristiques techniques du broyeur à marteaux Electra VS 1 
 
Quatre grilles en hémi-coquille perforées permettant la fermeture de la chambre de broyage ont été 
utilisées, de diamètre de perforation de 12, 6 et 2 et 1 mm. 
 
L’alimentation est effectuée manuellement, après avoir déroulé les balles de stockage. Elle est 
effectuée de façon régulière la plus continue possible, avec un débit estimé entre 100 et 200 kg/h selon 
les matières, ne conduisant pas à un remplissage complet de la chambre de broyage 
Afin d’étudier l’influence de l’eau sur le défibrage par broyage, la Rouche et le Foin des Marais 
ont été réhumidifiés par une quantité connue d’eau par aspersion à l’aide d’un pistolet à peinture 
pneumatique basse pression (2 bar) alimenté par aspiration, au moins 12h avant le broyage. Le taux 
d’humidité de la biomasse est mesuré (§ AIV-II.1) au même moment que la fragmentation. Une fois 
a b c 
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broyé, les biomasses sont déshydratées à 80°C durant 12h pour les ramener à un taux d’humidité de 
stockage. 
 
V.2. Equipement pilote Cadette 1000 
L’équipement de défibrage mécanique orienté est dérivé d’une 
ouvreuse Cadette 1000 (Laroche, France) à trois modules de 
défibrage. Les caractéristiques techniques sont résumées dans le 
Tableau A.V-2. 
La biomasse fibreuse est alimentée manuellement sous forme 
d’un mat sur un tapis (1), orienté de façon perpendiculaire à 
l’alimentation. La vitesse d’alimentation du tapis peut être réglée. 
En bout de tapis se trouve un rouleau presseur de 60 kg (2). 
À l’entrée de chaque module, l’alimentation est assurée par 
une paire de rouleaux nappeur en caoutchouc (3), l’un lisse et 
l’autre rainuré. L’opérateur peut régler l’écartement du ressort (en 
mm) de ces deux rouleaux, le réglage en question pouvant être 
différent d’un module à un autre. Cet écartement, couplé au 
ressort, permet une densification du mat.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2* : rouleau presseur relevé (non fonctionnel) 
Figure A.V-3 : Schéma de fonctionnement de l’équipement pilote ouvreuse-défibreuse 
Cadette1000 
1 2 
3 3 3 
8 
9 
5 6 4 5 6 4 
5 6 4 
7 7 7 
Figure A.V-2 : Equipement 
pilote ouvreuse-défibreuse 
Cadette1000 
2* 5 
6 
7 
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Chaque module est équipé d’un cylindre muni de pointes (tambour à pointes) (5) permettant 
l’entrainement des agrofibres longues au mat puis d’un cylindre perforé (tambour dépoussiéreur) (6) 
permettant la séparation de la fraction dite de poussières. L’ouverture d’évacuation de la matière 
fragmentée en amont du tambour à pointes (4) est aussi réglable, conditionnant l’évacuation de la 
fraction de tapis. 
Pour chaque module, le diamètre du tambour à pointes est d'environ 34cm et est équipé de 11 
garnitures de 97,5cm de long et  9,5cm de large. La configuration des tambours à pointes et la distance 
entre eux et les auges d’alimentation sont modulables, de même que la vitesse de rotation (en tpm). 
 Pour le module 1, chaque garniture est équipée de 64 x 15 pointes (15 rangées de 64 
pointes chacune, chaque rangée étant montée en quinconce par rapport à ses deux 
voisines), soit une densité d’environ 1,0 pointe/cm². Les pointes ont une hauteur de 18mm, 
leurs diamètres à la base sont égaux à 4,10mm, et forment un angle de 60° environ avec la 
garniture. 
 Pour le module 2, chaque garniture est équipée de 89 x 17 pointes (17 rangées de 89 
pointes chacune, chaque rangée étant montée en quinconce par rapport à ses deux 
voisines), soit une densité d’environ 1,6 pointe/cm². Les pointes ont une hauteur de 18mm 
et un diamètre à la base 3,50mm, et forment un angle de 90° environ avec la garniture. 
 Pour le module 3, chaque garniture est équipée de 97 x 22 pointes (22 rangées de 97 
pointes chacune, chaque rangée étant montée en quinconce par rapport à ses deux 
voisines), soit une densité d’environ 2,3 pointes/cm². Les pointes ont une hauteur de 
18mm et un diamètre à la base 3,25mm, et forment un angle de 90° environ avec la 
garniture. 
Les tambours dépoussiéreurs assurent trois fonctions : le dépoussiérage de la matière, le transfert 
de la matière entre le tambour dépoussiéreur et le transmetteur nappeur (7) et la formation de la nappe 
sur le transmetteur nappeur qui oriente les agrofibres de façon quasi-perpendiculaire au tambour à 
pointes. La séparation des poussières est effectuée par filtration au travers du cylindre perforé par 
aspiration assurée par un ventilateur de dépoussiérage dont la vitesse de rotation (en tpm) est réglable. 
La fraction dite de poussières est entrainée par un système aéraulique et concentrée par cyclonage. 
Les fractions d’agrofibres longues au mat et d’agrofibres courtes au tapis sont évacuées par deux 
tapis (8 et 9) dont la vitesse est réglable. Les agrofibres au tapis sont transportées par un système 
aéraulique et concentrées par cyclonage. Les agrofibres longues au mat, plus ou moins texturées et 
cohésives en fonction des matières et des conditions de défibrage, sont évacuées en bout du pilote (9) 
et stockée manuellement dans des sacs. 
 
 
 
 
Puissance 
(kW) 
Vitesse 
maximale (tpm) Intensité(A) cos φ 
Rouleau presseur 0,25 1380 0,76 0,77 
Alimentation (modules 1, 2 et 3) 2,2 1440 5,22 0,74 
Moteur des tambours à pointes 
(modules 1, 2 et 3) 15 2935 27,7 0,87 
Ventilateur de dépoussiérage (modules 
1, 2 et 3) 4 2865 79 0,85 
Ventilateur d'évacuation du tapis 4 2865 79 0,85 
Tapis d'évacuation de sortie du mat 0,55 1375 1,52 0,73 
Tapis d'évacuation de sortie "de tapis" 0,55 1375 1,52 0,73 
Transmetteur de sortie 0,37 1360 1,1 0,75 
Tableau A.V-2 : Caractéristiques techniques de l’équipement pilote ouvreuse-défibreuse 
Cadette1000 
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Les essais de faisabilité ont été réalisés selon deux conditions opératoires décrites ci-dessous 
(Tableau A.V-3). 
 
Conditions  1 Module 1 Module 2 Module 3 
Distance Auge-Tambour (cm) 1,9 1,3 1,1 
Espacement des rouleaux d'alimentation (mm) 90,5 92,5 92 
Vitesse des rouleaux d'alimentation (m/min) 3,25 2,54 2,03 
Force d’aspiration (tpm) 900 950 10 000    
Ouverture d'évacuation (mm) 10 16,5 14,5    
Rotation tambour (tpm) 1 500    1 500    1 750    
Evacuation 
Agrofibre longues 
au mat  
Agrofibre de 
tapis 
Vitesse tapis  (m/min) 2,26  2,49 
 
Conditions  2 Module 1 Module 2 Module 3 
Distance Auge-Tambour (cm) 1,9 1,3 1,1 
Espacement des rouleaux d'alimentation (mm) 90,5 92,5 92 
Vitesse des rouleaux d'alimentation (m/min) 3,49 2,09 1,23 
Force d’aspiration (tpm) 800 900 10 000    
Ouverture d'évacuation (mm) 7,1 6,5 9,3    
Rotation tambour (tpm) 1 510    1 550    1 750    
Evacuation 
Agrofibre longues 
au mat  
Agrofibre de 
tapis 
Vitesse tapis  (m/min) 2,49   1,25 
Tableau A.V-3 : Conditions opératoires utilisées lors du défibrage des biomasses 
 
 
 
V.3. Extrudeur bi-vis  
Les quatre extrudeurs bi-vis co-rotatives et co-pénétrantes utilisés dans le cadre de cette étude sont 
fabriqués par la société CLEXTRAL (France). Les arbres de vis, parallèles, sont séparés de 21 à 
53mm. Leurs fourreaux sont constitués de 7 à 10 modules interchangeables en acier inoxydable. Cinq 
de ces sept modules sont thermo-régulés grâce à des colliers chauffants et un système de 
refroidissement assuré par une circulation d’eau piloté par des électrovannes.  
Ces modules peuvent être fermés ou ouverts pour l’introduction de matières solides, perfusés par 
des entrées de liquide, équipés de grilles de filtration ou encore équipés d'un système de dégazage sous 
vide. 
 
Les vis, co-rotatives et co-pénétrantes dont le profil est entièrement modulable, sont entraînées par 
un moteur à vitesse variable réglable par l’intermédiaire d’un boîtier de régulation ou d'un automate de 
contrôle.  
 
Le moteur est alimenté par un courant continu dont l’intensité est mesurée en permanence. Les 
paramètres de fonctionnement des extrudeurs bi-vis (vitesses de rotation des vis), les températures des 
différents modules du fourreau, et le contrôle des introductions de matières solides et de liquides sont 
contrôlés indépendamment. 
 
Les trémies d'alimentation en matières solides et les pompes d’injection de liquide sont étalonnées 
avant chaque campagne et pour chaque matière première et chaque liquide. 
 
 421 
  
 
  
Figure A.V-4 : Extrudeurs bi-vis Clextral utilisés durant ces travaux 
a – BC45 (lavage et défibrage des biomasses herbacées) ; b – BC21 (encollage d’agrofibres et 
fractionnement aqueux de la graine de Mélilot ; c – Evolum HT53 (défibrage de Foin des Marais et 
encollage à la colle d’os) ; d – Evolum HT25 (compoundage de polypropylène et d’agrofibres) 
 
Après avoir amené le fourreau aux températures de consignes, les vis sont mises en rotation lente, 
et le liquide est injecté. Une fois que le liquide sort par l’extrémité de l’extrudeur, on augmente 
progressivement la vitesse de rotation des vis et le débit d’alimentation en biomasse jusqu’aux valeurs 
voulues, en commençant par des ratios L/S fort au démarrage, et en diminuant le débit d’eau au 
besoin. Après 15 min de stabilisation, les débits de sortie sont mesurés à partir d’au moins trois 
prélèvements de 5 minutes. 
Dans le cas d’une double alimentation en solide, on stabilise en premier l’alimentation en tête 
d’extrudeur jusqu’à atteindre des conditions stables. Après 10 min de stabilisation, le second solide est 
ajouté de façon progressive  Après 5minutes de stabilisation aux consignes, les débits de sortie sont 
mesurés à partir d’au moins trois prélèvements de 5 minutes sur la BC21 et de 15 minutes sur la HT53. 
Dans le cas spécifique du compound, l’ajout d’agrofibres se fait après diminution de la quantité de 
mélange PP/PPMA entrante, de manière à conserver un débit sortant fixe. 
 
Les mesures du taux d’humidité sur les extrudats ont été effectuées en direct avec une balance 
infrarouge Mettler Sartorius MA30 (Mettler-Toledo, Suisse). Les masses sèches et les matières 
minérales sont ensuite confirmées sur le lot produit entier, selon les normes françaises NF V 03-921 et 
NF V 03-322 (§ AIV-II.1). 
a b 
c d 
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Fonction Défibrage 
Lavage et 
défibrage 
Encollage Extraction Défibrage et encollage Compoundage 
Extrudeur BC 45 BC21 Evolum HT53 Evolum HT25  
Poids (kg) 2800 1000 4800  
Fourreau et vis 
Nombre de modules  7 7 9 10 
Longueur de module 
unitaire (cm) 
20 10 21,3 10 
Longueur utile de 
fourreau (m) 
1,4 0,7 1,9 1 
Course maximale de 
la glissière (m) 
1,8 1,4 2,1  
Nombre de modules 
thermorégulés 
5 5 7 10 
Mode de chauffage Induction (5kW) Electrique Electrique Electrique 
Mode de 
refroidissement 
Refroidissement à eau (500 à 1000L/h, 4 à 
6bar) 
Refroidissement à eau (2m3/h, 1,8bar) 
Refroidissement à eau (6m3/h, 5 à 
6bar) 
Refroidissement à eau 
Ecartement des 
arbres (cm) 
45 21 53 25 
Diamètre maximal 
des éléments de vis 
(mm) 
55 25 52,5 24,8 
Interpénétration des 
éléments de vis (mm) 
10 6   
Alliage des vis CLX 200 Hastelloy Hastelloy  
Vitesse maximale de 
rotation des vis (tpm) 
600 682 800 1200 
Moteur 
Type de moteur GS 1607 AC ABB DMI225  
Puissance (kW) 44 8,5 152 35,5 
Vitesse de rotation 
maximale (tpm) 
2000 2000 1600  
Rendement théorique 
du moteur (cos φ) 
0,95  0,95 0,9 
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Armoire électrique 
Poids (kg) 400 500   
Tension maximale 
(V)  
380 (50Hz) 400 (50Hz) 460 400 
Ampérage (A) 190 80  57 
Pilotage Boîtier de régulation 
Terminal Operator Intouch version 1,00 
(Clextral, France), 
Automate de contrôle Fitsys « Plus » 
(Clextral, France), 
Automate de contrôle Fitsys « 
Plus » 2,00 (Clextral, France), 
Périphériques 
Alimentation en 
solide  
Trémie doseuse volumétrique à vis 
Clextral 40  (Clextral, France) (Volume: 
40L, vitesse max des vis : 227tpm, 
puissance : 0,75kW) 
Trémie volumétrique à vis KCL-KT20 
(K-Tron, USA) (Volume: 50L, vitesse 
max des vis : 87 Hz, puissance : 
0,5kW) 
Doseur pondéral à bande SWB-300-N 
(K-Tron, USA) et densifieur KSW 
100 (Kreyenborg, Allemagne) 
(Volume: 150L, Débit max: 200kg/h, 
puissance : 0,45kW) 
Doseur pondéral à vis 
gravimétrique ProFlex C500 
Disocont (Schenck, Allemagne) 
et goulotte d’alimentation, 
Position Module 1 Module 1 Module 1 Module 1 
Alimentation en 
solide 2 
- 
Manuelle * 
(colle d’os et 
colle d’amidon) 
- 
Doseur pondéral à vis  k-Tron KML 
KT20 (K-Tron, USA) (Volume: 50L, 
puissance : 0,45kW) 
Trémie volumétrique à vis 
KCL-KT20  
et gaveur à vis  modèle E17 
(Clextral, France) 
Position - Module 1  Module 6 Module 5 
Alimentation en 
liquide 1 
Pompe doseuse volumétrique à piston 
DKM K20-2-PP16 (Clextral, France) 
(débit max : 20L/h à 10bar ; nombre de 
cycles max : 90 cycles/min, 0,37kW) 
Pompe doseuse volumétrique à piston 
DKM K20-2 KAMP 112/16 (Clextral, 
France) (débit max : 20L/h à 10bar ; 
nombre de cycles max : 90 cycles/min, 
0,37kW) 
Pompe doseuse volumétrique à piston 
DKM Super MD-PP-63 (Clextral, 
France) (débit max : 1200L/h à 25bar) 
 
- 
Position Module 2 Module 1 Module 2 - 
Alimentation en 
liquide 2 
- 
Pompe volumétrique à 
piston DKM K20-2-P32 
(Clextral, France) (débit 
max : 85L/h à 40bar 
(débit max: 85L/h, 
pression : 40bar ; 
nombre de cycles max : 
90 cycles/min, 0,37-
0,45kW)  
(eau ou soude) 
Pompe 
péristaltique 
Juan PM600 
(Juan, France) 
(ajout acide 
citrique) 
Pompe doseuse 
volumétrique à 
piston DKM K20-2-
PP16  
- - 
Position - Module 5 Module 1 Module 4 - - 
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Modules particuliers 
Module de filtration - 
6 demi-coquilles percées 
de trous coniques de 
1mm de diamètre à 
l’entrée et 2mm à 
l’extérieur 
- 
4 coquilles demi-
sphériques percées 
de trous de 1mm de 
diamètre 
- - 
Position - Module 6 - Module 6 - - 
Module de dégazage - - - - 
Pompe à vide à anneau liquide 
(Speck Pumpen, Allemagne) 
Position - - - - Module 9 
Filière - - - - 
Convergent et filière mono-
perforé (2mm de diamètre) 
thermorégulée 
Position - - - - Module 11 
Prétraitement 
de la matière 
Broyage (broyeur à marteaux Electra 
VS1, grille de 12 ou 6mm) 
 
Broyage (broyeur à marteaux Electra 
VS1, grille de 6 ou 2mm) 
Pré-mélange du PP et du 
PPMA en mélangeur rotatif à 
pales fixes, (ratiomassique : 100/5) 
Broyage micronisé (broyeur à 
marteaux Electra VS 1, grille de 
1mm, passages multiples**) 
Agrofibres partiellement 
déshydratées durant 24h en 
étuve ventilée à 60°C 
Post-traitement 
de la matière 
Séchage des 
extrudats en 
étuve à 80°C 
jusqu’à 
atteindre des 
humidités 
supérieures à 
15%. 
Séparation pied/extrait 
par essoreuse centrifuge 
à bol batch RC 50 Px-R 
(Rousselet 
Centrifugation SA, 
France) (1000tpm, poche 
de maille 5μm) 
 
Séchage des extrudats 
en étuve à 80°C jusqu’à 
atteindre des humidités 
supérieures à 15%. 
Séchage en étuve 
à 44, 60 ou 80°C 
jusqu’à atteindre 
des humidités 
supérieures à 15%. 
Séparation 
pied/extrait par 
centrifugation 
(centrifugeuse 
Sigma 6K15, 
Sigma Laboratory 
Centrifuges, 
Allemagne) (20°C 
10 min, 3000g) 
 
Stockage à -24°C. 
Séchage en Sécheur Clextral Evolum 
600  (surface de séchage : 1.6x2.0m, 
110°C, 10min) jusqu’à atteindre des 
humidités de 8 à 9%. 
Refroidissement sur banc de 
refroidissement à eau  
 
Couteau granulateur Primo 120 
E (Automatik Plastics 
Machinery, Allemagne) 
Séchage  des compounds à  
60°C durant 24h avant d’être 
conditionnés en sacs fermés. 
*Introduction manuelle de la façon la plus régulière possible, en contrôlant le débit par minute.  ** broyat micronisé : moins de 2% massique des agrofibres refusé par un tamis de 0.5 mm 
Tableau A.V-4 : Caractéristiques techniques des extrudeurs bi-vis utilisés 
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 Profil BC45 (Défibrage) 
 
 
 
 Profil BC45 (Défibrage et lavage) 
 
 
 
 
 
 
 Profil BC21 (Encollage d’agrofibres par de la colle d’os, de la colle d’amidon ou de 
l’acide citrique) 
 
 
 Profil BC21 (Fractionnement aqueux des graines de Mélilot) 
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 Profil HT53 (Défibrage et encollage à la colle d’os) 
 
Profil MR1  (2 zones longues de mélange à 60°c) 
 
Profil MR2 (3 zones courtes de mélange à 60°C) 
 
 Profil HT25 (Compoundage de polypropylène et d’agrofibres) 
 
 
 
 
Figure A.V5 : Profils de vis et de température utilisés lors des différents essais en extrudeur bi-
vis 
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Les ratios liquide/solide (L/S) sont exprimés en gramme d’eau par gramme de matière sèche.  
 
 
 
Avec Deau = Débit entrant d’eau (kg/h) 
Dsolide i  = Débit entrant de solide i (kg/h) 
%MSsolide i = Taux de matière sèche de solide i 
 
L’énergie mécanique spécifique (EMS) transmise à la matière lors de son passage dans l’extrudeur, 
est liée à la puissance fournie par le moteur, pondérée par le débit de matière. L'EMS s’exprime en 
W.h/kg d’extrudat sec. 
 
 
 
Avec U = Tension de fonctionnement ou d’alimentation du moteur (en  V). 
I = Ampérage du courant consommé par le moteur (en A). 
cos φ = Rendement théorique du moteur de l’extrudeur  
%C = Pourcentage de couple maximum enregistré lors de l’extrusion 
N = Vitesse de rotation des vis (en tpm). 
Nmax = Vitesse maximale de rotation des vis (en tpm). 
Dextrudat = Débit massique de sortie (en kg/h). 
%MSextrudat = Taux de matière sèche de l’extrudat 
 
Remarque : dans le cas de la BC45, (I x %C) est directement obtenue sur l’affichage du panneau de 
contrôle. 
 
 
L’indice de remplissage global du fourreau, qui permet de comparer les essais entre eux, est 
déterminé en divisant le débit massique sec de sortie par la vitesse de rotation des vis.  
 
 
 
Avec Dsolide  = Débit entrant de solide (kg/h) 
%MSsolide = Taux de matière sèche de solide 
N = Vitesse de rotation de vis 
 
Le taux de remplissage réel de l’extrudeur bi-vis HT53 a été déterminé par ouverture du fourreau 
et récupération  de la matière dans chaque zone du profil de vis. Le calcul du taux de remplissage de la 
vis se définit comme le rapport de sa masse par le volume libre des éléments de vis associés (Tableau 
A.V-5). Le taux de remplissage réel dans les différentes zones est calculé en g/cm3 ainsi : 
 
 
 
Avec Mzone i  = Masse de la matière prélevée dans la zone i (g) 
%MSzone i = Taux de matière sèche de la matière prélevée dans la zone i 
Vlibre zone i = Somme des volumes libres de tous les éléments de vis qui composent la zone (cm
3) 
 
 
 
 
L/S = _D _• ...:••=---+-i,:E;;:(;--D2•~•l~id!_!•c!_i ..:_x;_(~l::,_-_:o/c'.'.'.o.'.:M:S'.:•~•l~i d~•'.!.i !l_)) 
:E( D solide i X % MSsolide i ) 
EMS __ C_o_u~p_l_e ...:n=1~o~te~u~r:.._::x_:V~i~t=es=s~e 
extrudat - __ Débit 
J 1· - _D...:•:::•:::lie,d,ce...:X.:....;%:;.M::.:.:S:!s~•:!_!li~d_!e_ 
remp usage - N 
U X IX cos q> x %C x~ 
Nma."' 
D extrudat X %MSenrudat 
%Remplissage . 
-zone 1 
= M-zone i X %MSzone i 
Vlibre zone i 
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Elément de vis Référence 
Longueur 
(mm) 
Volume de 
vis (cm3)* 
Volume de 
fourreau (cm3)** 
Volume libre 
(cm3)*** 
Vis de convoyage à 
double filet (trapézoïdale 
ou conjuguée) 
T2F-1,25D-1,25D 66,4 74 286 138 
C2F-1D-1D 53,2 68 229 92 
C2F-0,75D-0,75D 39,9 53 171 66 
C2F-0,5D-0,5D 26,6 34 114 46 
Disques malaxeurs 
bilobes 
BL22-1D-90° 53,2 69 229 91 
Vis de contre-filet à 
double filet 
C2FF-0,5D-0,5D 26,6 31 114 51 
* Volume d’un élément, et non de la paire, ** Volume fourreau = Section fourreau x Longueur de vis,  
*** Volume libre = Volume fourreau – (2 x Volume de vis) 
Tableau A.V-5 : Volume libre dans le fourreau en fonction des élément de vis utilisées en 
extracteur bi-vis Evolum HT53 
 
 
Lors d’une extraction ou d’un lavage, le filtrat obtenu est composé de deux parties : un pied 
constitué de particules fines évacuées à travers les pores du module de filtration, et un filtrat véritable 
que l’on nommera « extrait ». Le taux d’extraction et le taux de contamination, mesurant la fraction de 
composés solvatés ou solubilisés et la fraction solide entrainée lors de la séparation liquide/solide, sont 
calculés ainsi :  
 
 
 
 
 
Avec Dextrait = Débit d’extrait (kg/h) 
%MSextrait = Taux de matière sèche de l’extrait 
Dpied  = Débit de pied dans le filtrat de solide (kg/h) 
%MSpied = Taux de matière sèche du pied 
(Dfiltrat = Dextrait + Dpied) 
Dsolide entrant  = Débit de pied dans le filtrat de solide (kg/h) 
%MSsolide entrant  = Taux de matière sèche du pied 
 
 
Le taux d’incorporation d’agrofibres dans les compounds est exprimé en pourcentage du compound 
formé 
 
 
 
Avec Dfibre = Débit d’agrofibres entrant lors du compoundage (en kg/h) 
Dpolymère = Débit de polymère entrant lors du compoundage (en kg/h) 
 
 
 
Les rendements d’extraction des graines de Mélilot traitées par extrudeur BC21 sont calculés 
comme les résultats obtenus en batch (§ AIV-VII.1). 
 
 
 
 
D extrait X % MSextrait 
%Extra cti o n = Dsolide entrant X % MSsolide entrant 
D pi• d X %MSpi•d %Contam inat ion 
Dsolide entrant X % MSsolide entrant 
D fibre _ 
%Incorpora t i o n fib res = D compound - D fibre + D polymf.re 
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V.4. Equipement de séparation et de déhydratation 
 
 Etuves ventilées type P/2000 (MPC, France) 
Intensité nominale : 15 A  
Tension d'alimentation (chauffage 50°C au lieu de 300°C) : 380 V triphasé 
 
 Essoreuse centrifuge à bol batch RC 50 Px-R (Rousselet Centrifugation SA, France) 
Intensité nominale : 50 A  
Tension d'alimentation : 110 V triphasé 
 
 Sécheur dynamique continu Evolum 600 
Surface de séchage : 1.6x2.0m 
Chauffage jusqu'à 170°C 
Puissance du moteur pour le ventilateur de circulation : 3 kW 
Puissance du moteur pour le ventilateur d'extraction : 3 kW 
Puissance du moteur pour l'entraînement du tapis : 0,37 kW 
Puissance de chauffe: de 30 à 200 kW 
 
Figure A.VI-6 : Schéma de fonctionnement du Sécheur dynamique continu Clextral Evolum 600 
Air chaud 
Recirculation de 
l’air chaud 
-; - 1,mwm-1~- - - ---
.,,_, ..... ; J ' \ -~ ·--: 
tt Air neuf~ 1/ i ~\ Zone 1 · /~ tif! t - ITITT ZoÏ e 2 
( ( - ~ . -1 
) \___ ) l- - - - -----~'°~ -' 
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VI. Mise en œuvre des technologies de mise en forme et caractérisation des 
matériaux formés 
VI.1. Mise en forme par thermopressage 
Lors de cette étude, deux thermopresses équipées de deux 
plateaux chauffants ont été utilisées : 
 
 une presse hydraulique PEI 400T (Pinette Emidecau 
Industries, France). 
 
Force de fermeture 300 - 4000 kN 
Force de rappel 275 kN 
Dimension des plateaux 800 x 800 mm 
Course 850 mm 
Chauffage des plateaux Chauffage électrique 
Température max. 250°C 
Puissance de chauffage 33kW 
Vitesse de fermeture 1 – 3 mm/s 
Vitesse de fermeture 5 à 30 mm/s 
Tableau A.VI-1 : Caractéristiques techniques de la presse 
hydraulique PEI 400T 
 
 
 
 une presse hydraulique MAPA 50 (Pinette Emidecau 
Industries, France). 
 
Force de fermeture 1 - 500 kN 
Dimension des plateaux 50 x 50 mm 
Chauffage des plateaux Chauffage électrique 
Température max. 250°C 
Puissance installée 21kW 
Tension 3 x 400V 
Tableau A.VI-2 : Caractéristiques techniques de la presse 
hydraulique MAPA 50 
 
 
 
 
 
Le taux d’humidité des agrofibres encollées à la colle d’os est contrôlé au besoin par 
déshydratation douce (24h à 50°C) puis réhydratation contrôlée. La réhydratation est réalisée par 
pulvérisation d’eau sur les agrofibres brassées à l’aide d’un pistolet à peinture pneumatique basse 
pression (2 bars) alimentée par aspiration, dans un mélangeur rotatif à pales fixes (130L) type 
bétonnière, incliné à 90° par rapport à la verticale. Les humidités des agrofibres obtenues varient de 
2,4% à 10,2%. Pour les agrofibres encollées à la colle d’amidon réhydraté avant mise en forme, l’eau 
et les agrofibres sont introduits dans un récipient et mélangés manuellement de façon la plus 
homogène possible. Le taux d’humidité de l’agrofibre est mesuré (§ AIV-II.1) au moment de la mise 
en forme.  
 
Lors des essais de thermopressage à chaud, les plateaux ont été au préalablement mis à la 
température de consigne choisie, ainsi que les différentes parties de moule s’il est utilisé. 
Figure A.VI-1 : Thermopresse  
hydraulique PEI  400T  
Figure A.VI-2 : Thermopresse 
hydraulique MAPA 50 
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Les essais de thermopressage en milieu ouvert sont réalisés sur les différentes matières à humidité 
de stockage, disposés en mat sur une plaque de 35x35cm, à l’aide d’un cadre qui est retiré avant 
thermopressage. Une plaque en aluminium, préalablement mis à la température de consigne choisie, 
est ajoutée au-dessus du mat formé, puis le tout est thermopressé. Après relâchement des contraintes, 
les plaques formées sont disposées à plat et laissées à refroidir à la température ambiante.  
Les essais de thermopressage en milieu fermée sont réalisés dans un moule carré en acier 
(Lxlxh=15x15x10m ou 27x27x10cm ou 40x40x15xm ou 59x59x20cm en fonction des essais) dont les 
côtés de la partie femelle sont démontable. Le garnissage du moule se fait manuellement de façon 
homogène entre deux feuilles de papier sulfurisé dans la partie femelle du  moule. Dans le cas des 
dalles de plafonds, les matières sont placées entre deux plaques perforées en aluminium préalablement 
recouverte d’un papier sulfurisé pour faciliter le démoulage et le transport de la dalle après mise en 
forme. Le moule est ensuite fermé manuellement par ajout de la partie mâle par ou mécaniquement 
lors de la fermeture de la thermopresse dans le cas où la partie mâle est solidaire du plateau supérieur. 
Après ouverture de la presse, la partie mâle est retirée, et deux cotés du moule sont démontés pour 
permettre un démoulage sans contrainte. Les plaques et panneaux hautes densités sont laissées à 
refroidir à plat à la température ambiante ; les blocs et dalles de plafonds sont mis à sécher à 60°C sur 
des plaques perforées laissant passer l’air durant 12h en étuve ventilée. 
 
Les plaques sont découpées, après élimination les bords extérieurs, en éprouvettes de dimension 
variable en fonction des essais de caractérisation ; puis celle-ci sont stabilisées en enceinte de stockage 
à 25°C et à 60% ou à 90% d’humidité relative durant 1 mois.  
 
   
Figure A.VI-3 : Obtention de matériaux en agrofibres auto-liées 
a – Plaque de broyat de Rouche auto-lié dans les conditions opératoires 2 ; b – Eprouvettes découpées 
pour les caractérisations mécaniques 
 
    
Figure A.VI-4 : Préparation des dalles de plafond  
a –Moule fermé en bois de 40x40cm utilisé pour la mise en œuvre, monté sur la presse PEI 400T ;  
b – Agrofibres encollées à la colle d’os après mise en forme ; c – Séchage des dalles en étuve ventilée 
 
a b 
a b c 
D 
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Matériaux Thermopresse Moule Conditions opératoires 
Post 
thermopressage 
  Lxlxh  Cycle Température Pression 
Durée de 
maintien 
 
  cm  °C kg/cm² min  
Agrofibres autoliées PEI 400T - 1 185-190 79-315 1,5-2,5 Refroidissement à 
plat à température 
ambiante 
Matériaux basse 
densité 
MAPA 50 15x15x7,5 1 ambiante 3,7 5 Séchage  
(60°C, 12h) 
27x27x7,5 1 ambiante 1,1 5 Séchage  
(60°C, 12h) 
Dalle de plafond PEI 400T 59x59x20 1 ambiante 3,5 10 Séchage  
(60°C, 12h) 
Agrofibres encollées 
avec de la colle 
d’os, d’amidon et 
avec l’acide citrique 
MAPA 50 5x5x5 1 80-140 67-333 1,5 Refroidissement à 
plat à température 
ambiante 
Agrofibres 
extrudées et 
encollées à la colle 
d’os 
MAPA 50 15x15x7,5 2 80-180 19-185 1,5 + 0,5 Refroidissement à 
plat à température 
ambiante 
Plaques de 
parement 
PEI 400T 40x40x10 3 100 115 1+1 Refroidissement à 
plat à température 
ambiante 
Tableau A.VI-3 : Paramètres spécifiques des différents matériaux assemblés par 
thermopressage 
 
 
 
 
 
 
Figure A.VI-5 : Cycles de thermopressage utilisés 
 
 
 
 
Cycle 1 Cycle 2 
Cycle 3 
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P re«iOII (bor) 
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0,5 mm 
••- w~ 
10 ba, / 
~· Dé<J,z..,. /' • .,,.. 
O bar_ O bar 
20s ,95 llt.W 
+-----+ 0,5 mm 
10biilrl:s 
3l bar 
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~ls 
10 bar 
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VI.2. Mise en forme par injection 
Les éprouvettes injectées de compound 
PP+PPMA/agrofibres ont été effectuées à faibles 
taux d’humidité (Tableau A.VII.4) à l’aide d’une 
presse à injecter VE 160 - 720 (Negri Bossi, Italie) 
adaptée à la mise en forme des agromatériaux par 
l’utilisation d’un profil de vis à taux de compression 
abaissé, un système de refroidissement à air du 
dernier élément de fourreau limitant l’auto 
échauffement et des buses et canaux élargis. Les 
paramètres utilisés lors de l’injection sont 
rassemblés dans le Tableau A.VII-5. 
Le cycle de mise en forme se fait en deux 
étapes. Dans un premier temps, le compound est 
introduit dans un fourreau thermorégulé en quatre 
zones comportant une vis de plastification. L’action 
couplée de la température et de la rotation de la vis 
assurant un taux de cisaillement contrôlé, permet au mélange de passer dans un état fondu. La vis 
permet aussi la maitrise de la quantité de matière contenue dans l’espace libre en bout le fourreau (coté 
injection), modulable par retrait de la vis. L’avancée de la vis assure la mise sous pression du mélange. 
Dans un second temps, le mélange fondu est injecté dans un moule thermorégulé à empreintes. La vis 
de plastification agit comme un piston sur une distance contrôlée (course de commutation), injectant le 
mélange dans le moule en avançant à une vitesse d’injection définie. Le mélange fondu est maintenu 
sous pression de façon contrôlée durant un temps déterminé, assurant l’écoulement dans toute 
l’empreinte. Le moule est ensuite refroidit, et la pièce formée solidifiée est éjectée. Dans cette étude, 
des éprouvettes normalisées ont été mises en forme dans un moule à empreintes de type A1 selon la 
norme ISO 527-2. 
Les éprouvettes normalisées sont stabilisées en enceinte de stockage durant 1 mois à 25°C et à 
60% d’humidité relative. 
 
 
 
Diamètre de vis 45mm 
Volume injectable 360cm3 
Pression d’injection 2000bar 
Force de fermeture 160kN 
Tableau A.VI-4 : Caractéristiques techniques de la presse à injecter VE 160 - 720 
 
 
 
 
Matière  PP +5%PPMA 
Rµ 
15% 
FMµ 
15% 
D8 
15% 
Rµ 
30% 
FMµ 
40% 
Rµ 
35% 
FMµ 
40% 
Humidité lors 
de l'injection 
(%) 0,1 à 0,2 0,29 0,14 0,06 0,1 0,2 0,35 0,08 
Nombre de 
pièces injectées 
 30 31 37 33 10 10 23 27 
Tableau A.VI-5 : Teneur en eau des compounds au moment de l’injection 
 
 
 
 
 
 
Figure A.VI-6 : Presse à injecter VE 160 - 
720 
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      PP+PPMA Echantillons 
Fourreau T° buse °C 170 180 
  T° zone3 °C 160 170 
  T° zone2 °C 150 160 
  T° zone1 °C 140 140 
  Plage alerte T° min/max °C 50/50 50/50 
  Temps attente stabilisation T° min 1 1 
  Tolérance pour la stabilisation °C 1 1 
Vis plastification Course de dosage [0 à 215] mm 27 25 
 Injection Pression 1 d'arrêt bar 2400 2400 
  2ème pression 
bar // 
mm 2400 2400 
  Vitesse   -  [0 à 150] mm/s 100 150 
  Post-pression - max (2100b // 600s) bar // s 600 // 2 600//25 
  
Position de vis à commutation à post-
pression mm 5 5 
 Dosage Vitesse - [0 à 320] rpm 100 150 
  Contrepression bar 5 5 
  Succion avant mm sans sans 
  Succion après mm sans sans 
  Retard rotation vis s oui / 2sec oui / 2sec 
 Unité injection 
Validation injection (lié à la 
buse) mm 47,6 47,3 
  Ralentissement approche mm 60 60 
  Vitesse approche recul % 100 100 
  Force de tenue % 90 100 
  Retard recul s 0 0,2 
  Course recul mm 0 10 
Moule Température °C 20 20 
  
Pause refroidissement - [0 à 
6000] s 10 12 
  Force fermeture - [0 à 1600] kN 1600 1600 
 Fermeture Vitesse initiale % 25 25 
  Vitesse intermédiaire % // mm 50//250 50//250 
  Vitesse finale % // mm 50//40 50//40 
  Intercycle s 1 1 
 Ouverture Course  mm 400 400 
  Vitesse initiale % 5 5 
  Vitesse intermédiaire % // mm 25//60 25//60 
  Vitesse finale % // mm 25//30 25//30 
Ejecteur Nbre cycles   3 3 
  Retrait partiel % // mm 30//50 30//50 
  Retard 1er s 0,2 0,2 
  Retrait   % // mm 10//49 10//49 
  Force du retrait % 100% 100% 
Tableau A.VI-6 : Paramètres d’injection 
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VI.3. Caractérisation mécanique: 
VI.3.1. Densité 
La densité apparente des matériaux, en g/cm² est determinée par mesure directe des dimensions de 
chaque éprouvette au vernier (précision ±0,01mm) et par pesée (précision ±0,01g). 
 
 
 
Avec  h  = épaisseur de l’éprouvette (en cm) 
l = largeur de l’éprouvette (en cm) 
L  = longueur de l’éprouvette (en cm) 
m = masse de l’éprouvette (en g) 
 
 
VI.3.2. Flexion trois points  
La caractérisation du comportement mécanique en 
flexion des éprouvettes, préalablement conditionnées, a été 
effectué durant ces travaux à l’aide deux appareillages 
différents : un banc d’essai JFC modèle H5KT (Tinius 
Olsen, USA) inféodé au logiciel Q.MAT 4.53 (Tinius 
Olsen, USA) ; et un banc d’essai Instron 33R4204 
(Instron, USA) inféodé au logiciel BlueHill (Instron, 
USA). 
 
Les éprouvettes, montées sur deux appuis, est soumise 
à une déformation imposée à vitesse constante par un 
poinçon hémisphérique, concentré à mi-distance des 
appuis. Pour chaque mesure, la force exercée par le 
poinçon (équivalente à celle opposée par le matériau) est 
mesurée, ainsi que la distance parcourue par le poinçon. 
Les mesures sont enregistrées permettent d’acquérir 
expérimentalement la courbe charge-déformation 
(évolution de la force F appliquée (en N) en fonction du 
déplacement d (en mm)). 
Le module d’élasticité en flexion (Ef en MPa), la résistance à rupture (σmax f en MPa) en flexion et 
l’élongation maximale à rupture εmax f (en % de longueur initiale), déterminés sur chaque éprouvette, 
sont calculés suivant les formules: 
 
 
 
Avec α = Pente de la courbe de charge-déformation (en N/mm) 
Fmax = Charge de rupture (en N) 
I = Distance entre les points d’appuis (en mm) 
b = Largeur de l’éprouvette (en mm) 
a  = Epaisseur de l’éprouvette (en mm) 
Lrupture = Distance parcourue par le poinçon au moment de la rupture 
L0 = Distance parcourue par le poinçon au moment de la première contrainte enregistrée 
 
Les plaques d’agrofibres assemblées ont été caractérisées selon la norme française NF EN 310. 
Les compounds injectés ont été caractérisés selon la norme européenne NF EN ISO 178 sur des 
éprouvettes type A1. 
 
 
Figure A.VI-7 : banc d’essai JFC modèle 
H5KT, configuré pour la mesure de 
flexion trois points 
h x l x L 
D =---
m 
a X 13 
Er - 4 X b X a3 
Fm.a.."'l: X 1 
a - -----
ma.."'l:f - 2 x b x a2 
6 X a X (Lrupture - Lo) 
Ema,.; f = J 
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Matériaux Banc d'essai 
Cellule de 
force (N) 
Ecartement entre les 
deux points d’appui 
de l’éprouvette  (mm) 
Vitesse de 
déplacement du 
poinçon (mm/min) 
Répétition 
Agrofibres autoliées JFC modèle 
H5KT 
100 50 6 >9 
Dalle de plafond Instron 
33R4204 
5000 80 8 >9 
Agrofibres encollées avec 
de la colle d’os, d’amidon 
et avec l’acide citrique 
JFC modèle 
H5KT 
100 3,5 6 6 
Agrofibres extrudées et 
encollées à la colle d’os 
JFC modèle 
H5KT 
500 50 6 8 
Plaques de parement Instron 
33R4204 
500 50 6 >9 
Compounds injectés 
chargés en agrofibres 
Instron 
33R4204 
500 50 2 6 
Tableau A.VI-7 : Paramètres spécifiques des caractérisations mécanique en flexion trois points 
des différents matériaux assemblés  
 
 
VI.3.3. Traction 
La caractérisation du comportement mécanique en traction des compounds injectés chargés en 
agrofibres a été effectuée à l’aide du banc d’essai Instron 33R4204 (Instron, USA) selon la norme 
européenne NF EN ISO 527-1:1993 sur au moins 6 éprouvettes, préalablement conditionnées.  
Une éprouvette est encastrée à ses extrémités dans des mors. L’un des mors est fixe et est relié à 
un capteur de mesure des efforts, et l’autre mors est mobile et relié à un système d’entraînement à 
vitesse de déplacement constante. Les mesures sont enregistrées par logiciel BlueHill (Instron, USA), 
qui permet de paramétrer les variables d’essais et d’acquérir expérimentalement la courbe charge-
déformation (évolution de la force F appliquée (en N) en fonction du déplacement d (en mm)), et de 
traiter les données. 
 
 Témoin (sans agrofibres) Eprouvette avec agrofibres 
Cellule de force (N) 5000 5000 
Ecartement entre les mors  (mm) 80 90 
Vitesse de déplacement du mors 
supérieur (mm/min) 
3 3 
Tableau A.VI-8 : Paramètres utilisés lors des essais 
 
Le module d’élasticité (Et en MPa), la résistance à rupture (σmax t en MPa) et l’élongation 
maximale à rupture εmax t (en % de longueur initiale) en traction, déterminés sur chaque éprouvette, 
sont calculés suivant les formules: 
 
 
 
Avec F1 = Force mesurée aux valeurs de déformation ε1=0,0005 (en N) 
F2 = Force mesurée aux valeurs de déformation ε2=0,0025  (en N) 
Fmax = Charge de rupture (en N) 
b = Largeur de l’éprouvette (en mm) 
a  = Epaisseur de l’éprouvette (en mm) 
I = Distance entre les mors (en mm) 
Lrupture = Distance parcourue par le poinçon au moment de la rupture 
 
1 
b x a 
Fma., 
G m a."Xt = ---b X a 
Lrupture - 1 
Emax r: = 1 
X 100 
 437 
VI.3.4. Pouvoir collant 
Deux morceaux de bois (Lxlxh=7x2,5x0,5cm) ont été 
assemblée à leur extrémité par collage sur une surface de 3,1cm² 
(1,25x2,5cm). Seul un des morceaux a été encollé. Une fois le 
second morceau de bois positionné, les deux pièces sont 
maintenues sous pression par des pinces à linge et conditionnées 
durant 60 jours en enceinte climatique à 25°C et 60% d’humidité 
relative. 
Les essais en traction pour la détermination du pouvoir 
collant de 5 éprouvettes a été effectuée à l’aide du banc d’essai 
JFC modèle H5KT (Tinius Olsen, USA).  
 
La résistance à rupture (σmax t en MPa) en flexion, déterminés 
sur chaque éprouvette, est calculée de la même manière que pour 
les essais en traction (§ AVI-VII.3.3). 
 
 
Cellule de force (N) 100 
Ecartement entre les mors  (mm) 10 
Vitesse de déplacement du mors 
supérieur (mm/min) 
6 
  Tableau A.VI-9 : Paramètres utilisés lors des essais 
 
 
VI.3.5. Dureté de Shore Production de plaques de parement 
La mesure de la dureté de surface Shore D des panneaux a été effectuée à l’aide d’un duromètre 
(Bareiss, Allemagne) selon la norme française NF EN ISO 868. Les indentations ont été effectuées 
perpendiculairement à la surface, et répétées au moins 24 fois sur chaque face. 
 
VI.4. Mesure de l'affaiblissement sonore 
La mesure de l’indice d’affaiblissement sonore a été réalisée à l’aide d’un appareillage de 
laboratoire formé de deux sections tubulaires de 33,5cm de long pour 10cm de diamètre interne, 
fermées du côté extérieur et ouvertes vers l’intérieur. La première section comporte : 
 un haut-parleur, qui génère une gamme d’onde sonore de différentes fréquences 
(fichier sonore compressé en format mp3, intensité sonore moyenne imposée : 85 dB, 
gamme de fréquence parcouru : 2Hz à 2,2kHz) 
 un microphone relié par ordinateur au logiciel de mesure REW© V5.00 acquérant 
l’intensité acoustique générée par le haut-parleur (contrôle de l’intensité sonore en amont 
du matériau à tester, permettant au besoin un rétrocontrôle manuel de l’émission d’onde 
sonore). 
Dans la seconde section, un second microphone relié à un sonomètre (Sonomètre 8850 SI 
(Manutan (France)) permettant la mesure de l’intensité sonore en décibel a été inclus. L’espace entre 
les deux sections est ajustable, permettant l’insertion d’un matériau entre le haut-parleur et le 
sonomère de mesure. 
 
Les mesures sur le matériau mis en forme dans le moule 15x15cm ont été faites en un point 
central. Les plaques de dimension 27x27cm ont été mesurées en trois points, répartis selon la 
diagonale du matériau.  
 
Figure A.VI-8 : essais en 
traction pour la 
détermination du pouvoir 
collant sur le banc d’essai 
JFC modèle H5KT  
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Figure A.VI-8 : Appareillage de laboratoire construit pour la mesure de l’indice 
d’affaiblissement sonore 
 
Information sur le produit Descriptif 
Référence du produit 1888M350 
Intitulé du produit Sonomètre 8850 SI, Modèle: 8850 SI 
Largeur 69 mm  
Longueur 251 mm  
Modèle 8850 SI 
Niveau sonore maxi 130 dB 
Niveau sonore mini 35 dB 
Poids 250 g  
Précision dB 1.5 dB 
Résolution (Acoustics) 0.1 dB 
Épaisseur 40 mm  
Tableau A.VI-10 : Données constructeur du Sonomètre 8850 SI (Manutan (France) 
 
L’indice d’affaiblissement sonore, en dB/mm, est calculé par la différence entre l’intensité émise et 
l’intensité mesurée de l’autre côté du matériau (en dB) divisé par l’épaisseur du matériau étudié (mm). 
 
 
 
Avec Lémission = intensité sonore émise en amont du matériau (en dB) 
Lréception = intensité sonore émise en amont du matériau (en dB) 
E = épaisseur du matériau étudié (en mm) 
 
 
Emission d’un fichier sonore 
compressé en format mp3 
(Haut-parleur) 
Contrôle de la gamme de 
fréquence parcourue et du 
niveau d’intensité sonore 
(microphone et logiciel REW) 
Mesure du niveau d’intensité 
sonore en transmission directe à 
travers la paroi (sonomètre) 
Transmission latérale par mise en 
vibration des structures continues 
communes au sein du 
matériau (estimation, non mesurée) 
Rétrocontrôle 
manuel si 
nécessaire 
L émission - L réception 
Ia.ffSJ1>lîssementso:nore = e 
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VII.Extraction de graines de Mélilots 
VII.1.Extraction en réacteur thermorégulé agité 
Les extractions discontinues en réacteur « batch » ont été 
effectuées dans un réacteur thermorégulé agité à double enveloppe de 
2L. Le réacteur est pourvu d’un système de condensation pour éviter 
les pertes sous forme vapeur. Après avoir ajusté si besoin le pH de la 
solution extractante, elle est mise à la température voulue puis une 
quantité connue de graines, préalablement broyées à l'aide d'un 
broyeur à couteaux Pulverisette 19 (Fritsch, Allemagne) munis d'une 
grille d'1mm, est ajoutée dans le réacteur.  Une agitation vigoureuse à 
300tpm par une pale en téflon est maintenue pendant une durée 
déterminée tout le long de l'extraction afin d’assurer une bonne mise 
en suspension des fragments de graines.  
Le mélange obtenu est séparé par centrifugation (centrifugeuse 
Sigma 6K15 (Sigma Laboratory Centrifuges, Allemagne)) à 20°C 
durant 10 minutes à 3000g afin de séparer l'extrait surnageant du pied. 
Une fois isolé, le pH de l’extrait est mesuré, et il est ramené à un pH 
plus neutre s'il est encore basique.  
L’extrait est mélangé à de l’éthanol (ratio volumique de 0,7) et 
laissé pendant 48h à 4°C. Le précipité formé est séparé par filtration 
sur toile de 100µm et lavé à l’éthanol (95%) puis à l’acétone (95%). Le 
mucilage isolé est ensuite séché (50°C, 12h) en étuve ventilée. 
Les extraits et les résidus solides sont ensuite stockés à -24°C. 
 
Le taux d’extraction de matière séche TMS et le taux d’extraction de matière organique TMO sont 
exprimé en gramme de matière sèche (ou organique) par rapport à 100g de matière sèche (ou 
organique) initialement introduite. 
 
 
 
  
 
Avec Mi graine= Masse de graines initialement introduites dans le réacteur (en g)  
%MSgraine= Taux de matière sèche de la graine 
%MMgraine = Taux de matière minérale de la graine 
%MOgraine= Taux de matière organique de la graine 
Mextrait= Masse de l’extrait (en g) obtenue après isolation par centrifugation/filtration 
%MSextrait= Taux de matière sèche de la graine 
%MMextrait = Taux de matière minérale de la graine 
%MOextrait= Taux de matière organique de la graine 
 
 
Le rendement de précipitation du mucilage isolé par précipitation éthanolique par rapport à la 
graine TM graine (ou par rapport à l’extrait TM extrait) est déterminé en g de matière organique dans le 
précipité éthanolique pour 100g  de matière organique dans la graine (ou d’extrait) 
 
 
 
Figure A.VII-1 : Réacteur agité 
à double enveloppe utilisé 
TMs 
MextraitX % MS,extrait 
Migrain e X % MSgraine 
M,extraitX % MOextr.ait Mextr.aitx % MSextrait X ( 1- % MM.extr,aiJ 
T Mo, = ---------= ------------------
Migrai ne X % MOgrsîne Mi,~aine X % MSgraine X ( 1 - %M M graine) 
Mmuci,lageX % MOmuci.lage 
T M gra i ne = M" OLMO 
' lgr.ain•e X , o I graine 
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Avec Mi graine= Masse de graines initialement introduites dans le réacteur (en g)  
%MOgraine= Taux de matière organique de la graine 
Mextrait= Masse de l’extrait (en g) obtenu après isolation par centrifugation/filtration 
%MOextrait= Taux de matière organique de la graine 
Mmucilage= Masse de mucilage (en g) isolé par précipitation éthanolique 
%MOmucilage= Taux de matière organique dans le mucilage isolé par précipitation éthanolique. 
 
Les taux d’extraction d’azote organique, mesuré par la méthode de Kjeldhal, est un indicateur de 
l’extraction des protéines, et est exprimé en g d’azote organique dans l’extrait pour 100g d’azote 
organique dans la graine.    
 
 
 
Avec Mi graine= Masse de graines initialement introduites dans le réacteur (en g)  
%MOgraine= Taux de matière organique de la graine 
%Ngraine= Taux d’azote organique de la graine 
Mextrait= Masse de l’extrait (en g) obtenue après isolation par centrifugation/filtration 
%MOextrait= Taux de matière organique de la graine 
%Ngraine= Taux d’azote organique de l’extrait. 
 
Les taux d’extraction d’équivalent polysaccharides sont déterminés en fonction de la quantité de 
monosaccharides présents dans l’extrait après hydrolyse acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 
150, 90°C) (§ AIV-III.14), en g de monosaccharides extraits après hydrolyse acide douce de l’extrait 
pour 100g de monosaccharides extraits après hydrolyse acide contenue dans la graine. 
 
 
 
Avec Mi graine= Masse de graine initialement introduite dans le réacteur (en g)  
%MOgraine= Taux de matière organique de la graine 
%Sucre60 graine = Concentration de monomères d’ose i libérés après 60min d’hydrolyse douche (en 
pourcentage de matière organique) dans l’extrait 
Mextrait= Masse de l’extrait (en g) obtenu après isolation par centrifugation/filtration 
%MOextrait= Taux de matière organique de la graine 
%Sucre60 extrait = Concentration de monomères d’ose i libérés après 60min d’hydrolyse douche (en 
pourcentage de matière organique) dans l’extrait. 
 
L’indice de sélectivité de l’extraction des sucres par rapport aux protéines IS/P extrait  et l’indice de 
pureté en polysaccharide dans le mucilage précipité IS/P mucilage est définit comme le rapport entre la 
quantité de sucres contenue dans l’extrait (ou le mucilage) et la quantité de protéines contenue dans 
l’extrait (ou le mucilage), et est exprimé en g de monosaccharides présents dans l’extrait après 
hydrolyse acide douce dans l’extrait par g d’équivalent protéique dans l’extrait (ou dans le précipité 
éthanolique). 
 
 
 
 
 
 
 
MmucilageX % MO mucilage 
TM extraît = M' o/c MO lenrait X o extrait 
% Nextrait X MextraitX % MOextrait Î N = 
% Ngraine X Migraine X % MOgraine 
î s = 
% Sucre60extrait X Mextraitx % MOextrait 
% Sucre60graine X Migraine X % MOgraîne 
ls/ P extrai t = 
%Sucre6o extrait 
% Nenrait X 6, ZS
ls/ P mucilage = 
%Sucre6o mucilage 
% Nmucilage X 6, ZS 
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L’indice extraction  d’hémicelluloses IH/C est définit comme le rapport entre la quantité 
d’arabinose et de xylose contenue dans l’extrait (§ AIV-III.14) et la quantité de sucres contenue dans 
l’extrait et est exprimé en g d’arabinose + xylose par g de monosaccharides présents dans l’extrait 
après hydrolyse acide douce  
 
 
 
 
L’indice de pureté des galactomannanes IG est définit comme le rapport entre la quantité de 
galactose et de mannose contenue dans le mucilage (§ AIV-III.14) et la quantité de sucres contenue 
dans le mucilage et est exprimé en g de galactose + mannose par g de monosaccharides présents dans 
le précipité éthanolique après hydrolyse acide douce. 
 
 
 
 
 
VII.2.Contacteur Silverson L4RT  
Les extractions discontinues en conditions fortement 
cisaillantes ont été effectuées dans un contacteur Silverson L4RT 
(Silverson, USA) équipé d’une tête de mélange standard (diamètre 
interne : 3cm, grille à maille carrée de 2mm). Après immersion de 
la tête dans la solution extractante à température ambiante (25°C), 
elle est mise en mouvement par le rotor/stator (500tpm) qui crée un 
vortex de haut en bas au centre du contacteur en plastique de 2,5L. 
Une quantité connue de graines, non broyées, est ajoutée 
progressivement dans le contacteur en plastique de 2,5L. Lors de 
leur passage dans le couple rotor/stator, elles sont fragmentées.  Le 
vortex assure une bonne mise en suspension des graines et des 
fragments de graines dans l’eau.  
Le mélange obtenu est séparé par filtration ou par 
centrifugation (centrifugeuse Sigma 6K15 (Sigma Laboratory 
Centrifuges, Allemagne)) à 20°C durant 10 minutes à 3000g afin 
de séparer l'extrait du pied. Les extraits isolés et les résidus solides 
sont ensuite stockés à 4°C. 
 
Les rendements d’extraction sont traités comme ci-dessus (§ AIV-
VIII.1) 
 
 
 
 
 
Moteur d’entraînement 250 W, 220 V monophasé, 50-60 Hz. 
Régime maximal nominal 8000 rpm (6000 rpm en pleine charge). 
Capacité jusqu’à 12 L. 
Mélange en ligne jusqu’à 1200 L/h. 
Tableau A.VII-1 : Caractéristiques techniques du l’émulsificateur Silverson L4RT 
 
 
Figure A.VII-2 : Contacteur 
Silverson L4RT 
%Arabnose60 extr,ait + %XyEose6o exttai1 
I H;c= 
· · o/oSucre6o&xuait 
%Galactose60 mucilage + %Mannose60 mu cila,ge 
l e= 
%Sucre6omucilage 
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Figure A.VII-3 : Tête de mélange standard contacteur Silverson utilisée 
 
 
 
 
 
Figure A.VII-4 : Effet de mélange du rotor/stator 
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Annexe V: Notions  utiles sur la conductivité et d’isolation 
thermique 
 
La recherche de matériaux de construction isolants alternatifs aux laines minérales est un cheval de 
bataille des nouvelles normes écologiques, visant à diminuer les pertes d’énergie de chauffage. Un 
matériau isolant est un matériau s’opposant au transfert de chaleur. Il existe trois modes de transfert de 
chaleur : la conduction, qui permet l’échange de chaleur de molécule à molécule par contact physique ; 
la convection, qui permet le transfert de chaleur par mise en mouvement de masse fluide ; et la 
radiation, ou le transfert se fait de manière ondulaire. 
La conductivité thermique λ est une grandeur physique caractérisant le comportement des 
matériaux lors du transfert thermique par conduction. Plus la conductivité thermique est élevée, plus le 
matériau est conducteur de chaleur. Le but de ces mesures est d’explorer les possibilités d’utilisation 
des biomasses fragmentées en tant que sources de matériaux isolants et de déterminer s’il existe des 
influences du type de biomasse sur ce paramètre. 
Lors de la recherche de nouvelles sources d’isolants, il y a plusieurs aptitudes à envisager : 
 Le pouvoir isolant, caractérisé par la conductivité thermique dénommée λ se mesurant en 
W/m.K (Tableau Annexe V-1 et Figure Annexe V-1). Plus elle est faible, plus le matériau 
est isolant. En général, les matériaux considérés comme de bons isolants ont une valeur 
inférieure à 45 mW/m.K. 
 L’inertie thermique, définie par la capacité thermique, notée Cp, se mesurant en Wh/m3.K. 
Elle donne le pouvoir d’accumulation de chaleur pouvant ensuite être restituée. Plus la Cp 
est élevée, plus le matériau sera un réservoir thermique, mais il sera aussi plus long à 
chauffer initialement. 
 
 
Tableau Annexe V-1: Conductivités thermiques des différents matériaux homogènes à 20°C  
Conductivités thermiques 
(W · m–1 · K–1) 
Métaux ........................................ . 
Argent ......................................... . 
Cuivre .......................................... . 
Fer ............................................... . 
Antimoine .................................. .. 
Diélectriques ....... , .................. , .. ,. 
Glace ... ,,, .... , .............................. , .. 
Silice ...... , .... ,.,, ........ , ........... , ..... ,,,. 
Verre ..... ,, ... ,,, ... ,.,,.,., ... , .. ,,., .......... . 
Liquides ...................................... . 
Eau .............................................. . 
Huile ............................................ . 
Gaz .............................................. . 
Air.,, .. ,,,,,, .. ,,,, .. ,,,,,,,, .. ,, ........... ,,,,,,, 
Dioxyde de carbone .................. .. 
Fréon ........................................... . 
(101 à 102) 
420 
370 
67 
19 
(1 à 101) 
2, 1 
12,6 à 6,7 
0,8à1,0 
("' 1 o·1) 
0,6 
0, 1 
("' 10-2) 
0,024 
0,014 
0,007 
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(Klarsfeld et Langlais 2004a) 
 
 
Figure Annexe V-1: Conductivités thermiques des différents matériaux homogènes à 20°C  
(Klarsfeld et Langlais 2004b) 
 
La conductivité thermique est composée de trois paramètres: le transfert par conduction dans le 
solide et le gaz, qui sont liés l'un a l’autre par la porosité; et le transfert par rayonnement. 
Généralement, la porosité des matériaux isolants étant élevée, c'est la contribution du gaz qui est 
dominante (Danckaert 1994). Toutefois, il faut aussi tenir compte d’un autre mode de transfert de la 
chaleur: la convection. Cette dernière traduit les transferts de chaleur entre le solide immobile et le gaz 
en mouvement. Lorsque le matériau contient une porosité trop importante, il se forme un réseau de 
pores connectées, l’air peut s’y déplacer et les transferts de chaleur par convection au sein même du 
matériau peuvent devenir significatifs (Bories et al. 1995). 
Les propriétés thermiques sont aussi liées au pouvoir absorbant des matériaux, qui peuvent contenir 
des quantités d’eau non négligeables. En se substituant à l’air isolant (λ=26 mW/m.K), l’eau, bon 
conducteur thermique (λ=602 mW/m.K), induit une augmentation de la conductivité. Des travaux ont 
permis de corréler la conductivité thermique et la teneur en eau massique dans des bétons allégés avec 
des fibres de bois. Ils ont montré une augmentation quasi linéaire de 40 à 90 %  de la conductivité 
thermique pour des teneurs en eau variant de 0 à 30 % (Kosny et Desjaarlais 1994). 
D’un point de vue technique, le caractère physique prédominant pour un bon pouvoir isolant est 
généralement la porosité, qui peut se retrouver à deux échelles : à l’échelle du matériau dans son 
ensemble, mais aussi au niveau des éléments individuels qui le compose. Il est possible de classer les 
matériaux poreux et isolants en trois catégories morphologiques des éléments individuels composant le 
matériau (Klarsfeld et Langlais 2004a) : 
 Les milieux fibreux, comme par exemple les laines minérales ou organiques 
 Les milieux cellulaires, comme par exemple les matières plastiques alvéolaires 
 Les milieux pulvérulents ou granulaires, comme les perlites et les vermiculites. 
Il est possible de classer les matériaux poreux et isolants en fonction de la morphologie d’ensemble 
du matériau en trois catégories (Klarsfeld et Langlais 2004a) : 
 Les matériaux poreux non consolidés, comme les mats de fibres ou les granulats en 
vrac 
 Les milieux poreux à cellules ouvertes, comme les éponges naturelles ou certains 
plastiques expansés alvéolaires 
 Les milieux poreux à cellules fermées comme le verre cellulaire ou certains plastiques 
expansés alvéolaires 
Ici aussi, l’isotropie et l’anisotropie géométrique du matériau influence la conductivité thermique 
du matériau, principalement via sa composante de transfert de chaleur par convection (Figure Annexe 
V-2) (Klarsfeld et Langlais 2004b). 
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Figure Annexe V-2 : Exemple de transfert thermique au sein d’un matériau anisotrope type mat 
de fibres 
 
Les fibres longues présentent une grande sensibilité à la densité. Mais contrairement aux fibres 
issues de broyat, l’augmentation de la densité n’est pas synonyme d’augmentation de la conductivité 
thermique. En effet, les mats de fibres étant des milieux fortement lacunaires, ils présentent une très 
grande porosité. Or, quand la porosité devient trop importante, le transfert par convection et par 
rayonnement devient plus important (Bories et al. 1995) (Figure Annexe V-2). 
 
 
Figure Annexe V-3: Modes de transfert de chaleur dans un isolant fibreux à température 
ambiante 
(Bories et al. 1995) 
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 Mesure du coefficient de conductivité thermique par la méthode de mesure à plaque chaude gardée 
 
Le principe de cette analyse est de mesurer le rapport entre une différence de température et la 
densité de flux thermique qui en résulte, c’est-à-dire la résistance thermique. On soumet un échantillon 
supposé homogène en surface (mais pouvant être hétérogène en épaisseur) à  une densité de flux 
thermique uniforme et constante en chaque point afin de reproduire les conditions du transfert de 
chaleur en régime stationnaire. On chauffe par effet Joule une plaque métallique (plaque chaude), 
située d’un côté de l’échantillon. De l’autre côté de l’échantillon  se trouve une seconde plaque de 
température inférieure à celle de la plaque chaude (plaque froide) muni de détecteur de flux thermique,  
Il existe deux types d’appareils effectuant les mesures à plaque chaude  gardée : les modèles à 
deux éprouvettes, nécessitant deux échantillons identiques, et les modèles à une éprouvette, 
nécessitant la présence d’une contre plaque chauffée afin que l’énergie émise par la plaque chaude 
s’écoule entièrement à travers l’échantillon testé. Pour éviter les fuites latérales à travers la structure 
même de la plaque chaude, une zone thermorégulée (zone de garde) mise en place en périphérie de la 
zone de mesure, permettant d’assurer en moyenne une température identique à celle de la zone de 
mesure (Klarsfeld et  De Ponte 2002). Elle permet de corriger le flux thermique traversant les bords du 
matériau, compensant ainsi les pertes latérales 
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Annexe VI : Défibrage mécanique – Essai en pilote industriel 
 
Machines (Opérations unitaires) utilisées lors des essais chez LAROCHE  
 
 Ouvre-balle en continue 
Cet appareil a pour fonction de dérouler les balles afin de 
séparer les brins de pailles/tiges. Elle permet aussi d’éliminer les 
objets lourds (pierres, morceaux de bois…) potentiellement 
inclus dans la balle qui pourraient endommager les appareils en 
aval. 
 
 
 
 Batteuse/décortiqueuse 
La décortication est la séparation mécanique des fibres libériennes du matériel non-libérien des 
tiges. Dans le cas spécifique du lin, le processus est aussi appelé « teillage ». Dans le système proposé 
par LAROCHE, des cylindres de battage (photo de droite) viennent frapper les pailles, cassant ainsi 
les parties dures sans sectionner les parties souples. Dans le cas du chanvre, le bois de la tige est donc 
fragmenté en chènevotte et en grande partie séparée des fibres libériennes longues. Des perforations le 
long des cylindres de battage permettent d’éliminer une grande partie de la chènevotte et des 
agrofibres courtes. 
Il s’agit donc d’une action combinée de broyage par choc et de sérançage (action de peigner les 
agrofibres dans le sens de la longueur pour les paralléliser et par la même occasion enlever des 
agrofibres courtes ainsi que les matières étrangères (chènevottes) restantes). 
 
      
 
 
Il existe une alternative à la batteuse : le broyeur à rouleaux. Il s’agit de séries de paires de 
rouleaux cannelés de broyage superposés et entraînés en rotation de manière synchronisée. 
D’écartement contrôlé, les cannelures des rouleaux supérieurs viennent s'engrener sans contact entre 
deux cannelures du rouleau inférieur. Une diminution progressive de la taille des cannelures permet de 
décoller les anas au plus profond de la tige. 
 
 
 Effilocheur – Piqueur  (ouvreuse) 
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Comme son nom l’indique, cette machine sert à défaire les agrofibres du tissu végétal pour le 
réduire en bourre. Pour ce faire, le mat de matière végétale est pincé entre deux rouleaux 
d’alimentation et est présenté densifié à un rouleau à pointes en rotation. Les pointes vont 
entrainer/peigner les morceaux de tissu végétal/faisceaux de agrofibres, tout en les cisaillant par la 
même occasion, par pincement entre l’auge d’alimentation et les pointes. Ce processus permet aussi de 
dégager et d’aligner des agrofibres. 
        
 
Remarque : L’auge montée sur leur effilocheuse Excel utilisée est plus douce que celle montée sur la 
Cadette 1000 de Tarbes  Le pincement des agrofibres est donc moins agressif lors de nos essais 
chez LAROCHE que lors de nos essais à Agromat 
 
 Compresseur/dépoussiéreur 
Le compresseur est composé d’un cylindre perforé rotatif aspirant et d’une tapis de buté. Les 
agrofibres viennent se plaquer contre le cylindre et se font densifier en mat entre lui et le tapis de buté. 
Par la même occasion, les particules plus petites que les perforations sont éliminées par aspiration. 
       
 
 
 Effilocheuse –cotoniseur 
La « cotonisation » des agrofibres naturelles est le procédé qui consiste à affiner et diviser les 
fibres libériennes (en particulier celles du lin) jusqu’à la fibre unitaire et à la raccourcir jusqu'à 
approcher la longueur du coton (15 à 25 mm). Pour ce faire, LAROCHE utilise des rouleaux à pointes 
et des contre-rouleaux spécifiques (photo du milieu). La photo de droite montre les agrofibres avant 
(gauche) et après (droite) le passage dans l’effilocheuse cotonisante. 
   
J 
'-
J 
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Appareillage complémentaire 
 
 Aiguilleteuse 
L'aiguilletage est une technique de fabrication où  la consolidation de non-tissés consiste à 
emmêler des fibres textiles entre elles (et éventuellement dans un tissu), au moyen d'aiguilles portant 
des barbelures. Il a pour but de créer des ponts de fibres verticaux ("aiguillettes") entre les différentes 
nappes afin de les maintenir ensemble par l'orientation mécanique des fibres à travers la nappe. Un 
mécanisme imposant un mouvement alternatif à des aiguilles (avec ou sans barbes) s'insère au travers 
d'un plateau perforé dans la nappe de textile non tissé et se retirent, laissant les fibres enchevêtrées. 
 
     
 
Ensimage des agrofibres 
 « L'ensimage a pour but d'introduire dans la laine une certaine quantité d'huile pour favoriser le 
glissement des fibres au cardage et au peignage, qui ne pourrait pas bien se faire si la fibre restait 
vrillée comme elle l'est après le séchage. » 
(D. de Prat, Nouveau manuel complet de filature; 1re partie: Fibres 
animales & minérales, Encyclopédie Roret, 1914) 
 
LAROCHE propose deux types d’unité d’ensimage par pulvérisation. Une est adaptée à 
l'enduction des agrofibres sur tapis, et l'autre est une unité de pulvérisation en tuyauterie sur les 
agrofibres transportées via aéraulique. 
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Essai menée sur la Rouche 
 
Pour rappel, la Rouche est une biomasse endémique du territoire de la Communauté de 
Communes Cœur d’Estuaire. Elle est composée d’un ensemble d’herbacées poussant sur des terres 
humides. 
 
Matière 
première 
 Appareillage 
Paramètres 
Nombre 
de 
passage 
Distance Auge-
Tambour 
Vitesse de rotation 
du tambour 
Rouche 1 
Effilocheuse - piqueur "Excel" 
+ Compresseur/dépoussiéreur 
0,8 mm 1150 tpm  
(2000 tpm sur Cadette 1000) 2 
 
L'auge plus douce entraine un pincement/cisaillent moins agressif des agrofibres. La 
Rouche est moins défibrée et de la biomasse intacte est évacuée par gravité (équivalent aux 
"agrofibres de tapis" de la Cadette 1000) (photo b), ce qui entraine un bourrage de 
l'évacuation (photo c). Les agrofibres en sortie sont grossièrement défibrées (photo a) 
Lors du 2nd passage de la Rouche défibrée une première fois, les agrofibres en sortie sont 
broyées (et pas défibrées). On peut faire l'hypothèse que l'absence de nappeur (qui sert à 
l'orientation des agrofibres entre les deux passages) couplé à une vitesse de rotation du 
tambour très élevée engendre un défibrage  trop violent 
2 
Effilocheuse - piqueur "Excel" 
+ Compresseur/dépoussiéreur 
0,8 mm 950 tpm  
(1500 tpm sur Cadette 1000) 2 
On peut observer un allongement notable des agrofibres en sortie. Cependant la 
classification des agrofibres de tapis est toujours mauvaise. 
3 
Effilocheuse - piqueur "Excel" 
+ Compresseur/dépoussiéreur 
0,8 mm 800 tpm  
(1000 tpm sur Cadette 1000) 3 
Après trois passages montrant un affinage dans le défibrage et dans la séparation des 
agrofibres longues et des agrofibres moyennes, les agrofibres commencent à ressembler aux 
agrofibres obtenues sur Cadette 1000 (AGROMAT) (photo d) 
Après trois passages, les agrofibres longues obtenues représentent 39% de la masse 
initiale (contre 55% en moyenne lors de nos essais), 31% de la matière première se retrouve 
évacuée sur le "Tapis" (contre 20% en moyenne pour nos essais) et 30% de la matière est 
éliminée sous forme de poussières (contre 25% en moyenne pour nos essais) 
 Batteuse   1 
Après un battage des agrofibres longues de Rouche, 1/3 de la matière initiale, composée 
d’agrofibres de petite taille (1-3cm) est séparée de l’agrofibre longue. Le rendement final en 
agrofibre longue est donc de 25,9% 
 Aiguilletage (500-600mg/m²)  1 
Un aiguilletage d’agrofibres longues de Rouche a été effectué. Cependant, les agrofibres 
de Rouche étant courte au vue des agrofibres longues "habituelles" (lin, chanvre,…), 
l’aiguilletage a été effectué  sur un intissé-support. Les agrofibres de Rouche ont bien été 
piquées dans l'intissé, mais l'aiguilletage des agrofibres s'est révélé insuffisant pour assurer 
une bonne cohésion des agrofibres entre elles. 
Au vue du comportement des agrofibres, l’aiguilletage d'un mélange "agrofibres longues" 
- agrofibres de Rouche à un ratio de 10/90 est tout à fait envisageable. 
 
Suite à ces essais, une chaine d’opération unitaire nécessaire à la production industrielle de trois 
classes d’agrofibres à partir de la Rouche a pu être dessinée. Elle consiste en l’enchainement d’un 
ouvre-balle/dépierreuse en continu, de trois effilocheurs – piqueurs Excel et d'une batteuse. 
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Essai menée sur le Mélilot 
 
Pour rappel, le Mélilot est une plante mise en culture sur le territoire de la Communauté de 
Communes Cœur d’Estuaire. Elle a pour particularité d’être composée majoritairement de deux 
fractions fibreuses : des agrofibres corticales longues et souples (aussi appelées fibres libériennes) 
situées à la périphérie de la tige, et un cœur constitué d’un bois rigide. Les tiges étant de grande taille 
(1.4 à 1.6m), une prédécoupe a été nécessaire afin de pouvoir alimenter dans les machine de 
LAROCHE. 
 
Matière 
première 
 
Appareillage 
Paramètres 
Nombre 
de 
passages  
Distance Auge-
Tambour 
Vitesse de rotation 
du tambour 
Mélilot 1 Batteuse    
 
Le battage des tiges de mélilots à humidité d'équilibre (moins de 8% d'humidité) 
s'est avéré décevant car le bois et les agrofibres corticales de mélilots ne se séparent 
pas bien. La batteuse, au lieu de casser le bois en petits fragments tout en préservant 
les fibres libériennes corticales, brisait les tiges sans séparations vraiment efficaces 
des deux fractions fibreuses. Nous avons donc réhumidifié les tiges afin de les rendre 
moins cassantes. 
Mélilot 
(réhumidifié) 
2 
Effilocheuse - piqueur 
"Excel" + 
Compresseur/dépoussiéreur 
1,5 mm 
950 tpm  
(1500 tpm sur Cadette 
1000) 
 
 
Le premier passage en Excel s'est avéré semblable aux essais menés sur la 
Rouche: la réduction de taille des "agrofibres de Tapis" est bien moindre que lors de 
nos essais sur Cadette 1000, et une grande quantité de agrofibres corticales ont été 
"éliminées" sans être séparées du bois. De même les agrofibres en sortie sont encore 
fortement contaminées par de grands fragments de bois. 
 Batteuse    
Lors du battage des agrofibres "longues" de mélilot, 79% de la matière entrante 
est évacuée comme agrofibres "non-longues". Dans ces "déchets" se trouve un bonne 
partie du bois, mais comportent aussi des agrofibres corticales encore rattachées à 
eux 
 
Effilocheuse - piqueur 
"Excel" + 
Compresseur/dépoussiéreur 
1,5 mm 
950 tpm 
(1500 tpm sur Cadette 
1000) 
 
Le second passage en Excel à permis d'affiner la agrofibre et de continuer à la 
"dépolluer". À la sortie du compresseur/dépoussiéreur, les agrofibres forment un mat 
de cohésion comparable à celui obtenu lors de nos essais sur Cadette 1000. 
 Batteuse    
Le second battage a permis de diminuer le taux de bois dans les agrofibres à 
environ 5%, taux acceptable pour une partie des applications industrielles usuelles 
3 Effilocheuse –cotoniseur    
Lors de l'essai de cotonisation sur les agrofibres longues obtenues après un 
passage en Excel, les agrofibres longues de Mélilot ont été encore un peu plus 
affinées. Cependant, la présence de bois de Mélilot "contaminant" les agrofibres 
longues s'est avéré problématique car "salissant" pour les rouleaux cotoniseurs. 
Néanmoins, l'affinage des agrofibres longues est encourageant, même si la longueur 
est diminuée. 
Les fibres libériennes de mélilot sont aussi cotonisables. 
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Défibrage de la Rouche 
a – Agrofibres longues après 1 passage en Excel 
(condition 1) 
b – Agrofibres de tapis après 1 passage en Excel 
(condition 1) 
c – Bourrage de l’évacuation des agrofibres de tapis 
d – Agrofibres longues après 3 passages en Excel 
e – Différentes fractions d’agrofibres lors du 3ème 
passage en Excel 
f – Agrofibres longues de Rouche aiguilletée sur un 
intissé  
g – Faible cohésion des agrofibres de Rouche 
aiguilletées 
 
a b 
c d 
e 
f g 
Agrofibres 
de tapis  
Agrofibres longues 
Matière 
entrante 
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h 
i 
j k 
Défibrage du Mélilot 
h et i – Tige de mélilot après battage 
j – Fibres de Mélilot « colonisées » 
k - Fibres de Mélilot avant (à gauche) et après (à droite) la cotonnisation  
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Annexe VII : Comportement à l’humidité des plaques auto-liées 
d’agrofibres de Foin des Marais et de Rouche 
 
Afin d’étudier le comportement des fibres auto-assemblées face aux variations d’humidité, les 
éprouvettes de 3x3cm d’agrofibres de Foin des Marais et de Rouche thermopressées sont stabilisées à 
25°C et 60% d’humidité relative. Après 30 jours, les dimensions et les masses des éprouvettes sont 
mesurées, puis elles sont exposées à une humidité relative de 100% à 25°C. Après 30 jours de 
stabilisation, les évolutions d’épaisseur et de masse sont relevées ; puis les éprouvettes sont 
reconditionnées à 60% d’humidité relative durant 30 jours et à nouveau mesurée. 
 
Le test d’immersion est un test en condition 
extrême. Les éprouvettes de 3x3cm d’agrofibres de 
Foin des Marais et de Rouche thermopressées, 
stabilisées au préalablement à 25°C et 60% d’humidité 
relative, ont été immergées durant 6 jours dans l’eau, 
et laissées à ressuyer durant 2 jours  sur une plaque 
perforée dans une enceinte à 25°C et 60% d’humidité 
relative, les dimensions et les masses des éprouvettes 
sont mesurées.  
Toutefois, certains résultats n’ont pas pu être 
obtenus car les éprouvettes se sont trop fortement dégradées lors des essais. On peut aussi noter que 
dans la quasi-totalité des cas, des moisissures se sont développées sur les éprouvettes durant leur 
temps d’immersion et durant leur période de ressuyage. 
 
 Variations dimensionnelles face à l’humidité 
Les résultats obtenus sont récapitulés dans le Tableau Annexe VI-1. La variation du taux 
d’humidité ambiante entraine une diminution de la masse volumique des matériaux d’en moyenne 
12±9%, due principalement à une augmentation de l’épaisseur d’en moyenne 19±11% (Figures 
Annexe VI-1 et Annexe VI-2). Cette augmentation peut être due au gonflement des fibres 
lignocellulosiques, mais aussi à une diminution de la cohésion interne. Lorsque l’on rééquilibre les 
matériaux à 60% d’humidité relative, il n’y pas de retour à masse volumique initiale. Elle reste 
semblable à celle avant rééquilibrage (Figure Annexe VI-1). Cependant, les épaisseurs diminuent sans 
pour autant revenir à leur état initial, hormis dans le cas des éprouvettes thermopressées dans les 
conditions 1 de fibres de Rouche broyées à 60% d’humidité à l’aide d’une grille de calibration de 
12mm. Les éprouvettes perdent donc un peu en masse lors du rééquilibrage, masse surement 
représentée par de l’eau libre évaporée. 
A 100% d’humidité relative, les analyses DVS de la Rouche et du Foin des Marais ont révélé la 
présence d’eau libre. Cette eau adsorbée par les fibres, qui dans l’absolu augmente la masse du 
matériau, est aussi disponible pour réagir avec certains composants hydrosolubles, permettant ainsi 
l’assemblage des fibres entre elles et pouvant aboutir à une diminution de la cohésion interne du 
matériau, et donc à l’augmentation de l’épaisseur. Toutefois, il apparait que les variations de densité 
lors de l’équilibrage sont d’avantage liées aux variations d’épaisseur des matériaux qu’à 
l’augmentation du taux d’eau contenu dans les matériaux (Figure Annexe VI-3). Dans le cas des 
broyats, il semblerait que plus le matériau a été densifié, plus l’augmentation de l’épaisseur due à l’eau 
est importante. Cela confirme bien la part importante qu’ont les molécules hydrophiles dans le 
mécanisme d’auto-liaison des fibres entre elles.  
On peut toutefois noter que les agrofibres longues au mat de Foin des Marais et de Rouche auto-
liées, en particulier dans les conditions 2, sont moins sensibles à l'humidité, les variations d’épaisseurs 
restant modestes (7% ± 8 d’augmentation d’épaisseur en moyenne, contre 18% ± 11 dans le cas des 
fibres broyées)  (Figure Annexe VI-1 et Annexe VI-2). Or ces agrofibres présentent la particularité 
d’avoir des facteurs de forme élevés permettant la formation de mats relativement cohésifs. Il est 
fortement probable que, dans ces cas-là,  l’ancrage mécanique permette d’assurer la cohésion lorsque 
le liant hydrophile ou hydrosoluble est déficitaire.  
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Matière 
végétale 
Technique de défibrage 
Conditions 
opératoires 
Densité moyenne des éprouvettes 
conditionnées à 60% d'humidité 
Densité moyenne des éprouvettes 
conditionnées à 100% d'humidité 
Densité moyenne des éprouvettes 
conditionnées à 100% d'humidité, 
puis à 60% d'humidité 
Masse volumique 
(g/cm3) 
Epaisseur (mm) 
Masse volumique 
(g/cm3) 
Epaisseur (mm) 
Masse volumique 
(g/cm3) 
Epaisseur (mm) 
Foin des 
Marais 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 
Condition 1 
(185°C, 1.5 min 
79 kg/cm²) 
0,88 ± 0,04 3,77 ± 0,06 0,78 ± 0,07 4,33 ± 0,36 0,79 ± 0,08 4,07 ± 0,30 
Broyat (12mm)  
(Broyage à 9% d’humidité) 0,86 ± 0,06 3,87 ± 0,32 0,66 ± 0,14 4,55 ± 0,49 0,66 ± 0,14 4,23 ± 0,47 
Agrofibres longues 
(défibrage à 9% d'humidité) 0,87 ± 0,05 3,40 ± 0,25 0,76 ± 0,02 4,28 ± 0,34 0,77 ± 0,04 3,81 ± 0,29 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 0,88 ± 0,06 3,66 ± 0,13 0,87 ± 0,06 4,28 ± 0,27 0,83 ± 0,08 4,26 ± 0,35 
Extrudat (D8) 0,95 ± 0,03 3,75 ± 0,16 0,82 ± 0,05 4,30 ± 0,22 0,81 ± 0,05 4,12 ± 0,26 
Extrudat(D9)  
(extraction aqueuse)  0,96 ± 0,05 3,47 ± 0,13 0,75 ± 0,07 4,57 ± 0,42 0,76 ± 0,07 4,40 ± 0,40 
Extrudat (D12)  
(extraction alcalin)  1,01 ± 0,07 3,60 ± 0,28 0,85 ± 0,07 4,30 ± 0,33 0,84 ± 0,05 4,11 ± 0,30 
Rouche 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 10% d’humidité) 0,93 ± 0,05 3,72 ± 0,20 0,71 ± 0,13 4,79 ± 0,40 0,69 ± 0,13 4,60 ± 0,43 
Broyat (12mm)  
(Broyage à 9% d’humidité) 0,81 ± 0,06 3,78 ± 0,43 0,81 ± 0,05 4,41 ± 0,22 0,82 ± 0,05 3,88 ± 0,18 
Agrofibres longues 
(défibrage à 10% d'humidité) 0,89 ± 0,06 3,42 ± 0,22 0,78 ± 0,08 4,02 ± 0,23 0,79 ± 0,06 3,54 ± 0,14 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 0,97 ± 0,03 3,57 ± 0,17 0,90 ± 0,14 4,25 ± 0,37 0,85 ± 0,11 4,20 ± 0,28 
Extrudat (D7) 1,05 ± 0,04 3,15 ± 0,29 0,98 ± 0,10 3,73 ± 0,38 0,90 ± 0,10 3,88 ± 0,39 
Extrudat  (D10)  
(extraction aqueuse) 0,81 ± 0,05 4,10 ± 0,20 0,73 ± 0,03 4,90 ± 0,13 0,74 ± 0,02 4,72 ± 0,18 
Extrudat (D11)  
(extraction alcalin)  0,87 ± 0,09 3,89 ± 0,20 0,77 ± 0,05 5,01 ± 0,21 0,80 ± 0,07 4,63 ± 0,22 
Foin des 
Marais 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 
Condition 2 
(190°C, 2.5 min 
181 kg/cm²) 
0,95 ± 0,06 3,29 ± 0,17 0,72 ± 0,16 4,06 ± 0,59 0,72 ± 0,17 3,83 ± 0,56 
Broyat (12mm)  
(Broyage à 9% d’humidité) 1,05 ± 0,03 3,09 ± 0,16 0,69 ± 0,06 4,79 ± 0,35 0,69 ± 0,06 4,33 ± 0,27 
Agrofibres longues 
(défibrage à 9% d'humidité) 0,96 ± 0,07 3,16 ± 0,26 0,94 ± 0,02 3,21 ± 0,14 0,94 ± 0,03 2,93 ± 0,10 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 0,99 ± 0,08 3,69 ± 0,37 1,02 ± 0,08 3,53 ± 0,17 0,96 ± 0,09 3,58 ± 0,21 
Extrudat (D8) 1,02 ± 0,04 3,38 ± 0,06 0,95 ± 0,07 3,74 ± 0,27 0,95 ± 0,07 3,55 ± 0,27 
Extrudat  (D9)  
(extraction aqueuse) 1,05 ± 0,09 3,15 ± 0,32 0,95 ± 0,11 3,70 ± 0,52 0,96 ± 0,11 3,59 ± 0,50 
Extrudat (D12)  
(extraction alcalin)  1,04 ± 0,11 3,44 ± 0,48 0,94 ± 0,05 3,77 ± 0,40 0,93 ± 0,04 3,60 ± 0,55 
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Matière 
végétale 
Fraction 
Conditions 
opératoires 
Densité moyenne des éprouvettes 
conditionnées à 60% d'humidité 
Densité moyenne des éprouvettes 
conditionnées à 100% d'humidité 
Densité moyenne des éprouvettes 
conditionnées à 100% d'humidité, 
puis à 60% d'humidité 
Masse volumique 
(g/cm3) 
Epaisseur (mm) 
Masse volumique 
(g/cm3) 
Epaisseur (mm) 
Masse volumique 
(g/cm3) 
Epaisseur (mm) 
Rouche 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 10% d’humidité) 
Condition 2 
(190°C, 2.5 min 
181 kg/cm²) 
1,03 ± 0,06 3,19 ± 0,25 0,83 ± 0,11 4,09 ± 0,56 0,81 ± 0,13 3,93 ± 0,43 
Broyat (12mm)  
(Broyage à 9% d’humidité) 0,96 ± 0,05 3,42 ± 0,32 0,78 ± 0,04 4,22 ± 0,17 0,79 ± 0,02 3,77 ± 0,14 
Agrofibres longues 
(défibrage à 10% d'humidité) 1,00 ± 0,05 3,08 ± 0,22 0,95 ± 0,08 3,43 ± 0,19 0,97 ± 0,06 3,05 ± 0,20 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 1,04 ± 0,08 3,06 ± 0,18 1,03 ± 0,06 3,09 ± 0,17 0,88 ± 0,08 3,29 ± 0,16 
Extrudat (D7) 1,14 ± 0,09 3,03 ± 0,22 0,93 ± 0,08 3,55 ± 0,30 0,95 ± 0,09 3,45 ± 0,26 
Extrudat  (D10)  
(extraction aqueuse) 1,08 ± 0,07 3,07 ± 0,26 1,05 ± 0,04 3,71 ± 0,45 1,05 ± 0,04 3,66 ± 0,45 
Extrudat (D11)  
(extraction alcalin)  1,17 ± 0,06 2,97 ± 0,06 0,97 ± 0,11 3,89 ± 0,36 0,97 ± 0,16 3,66 ± 0,49 
Foin des 
Marais 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 10% d’humidité) 
Condition 3 
(185°C, 1.5 min 
315 kg/cm²) 
0,92 ± 0,04 3,82 ± 0,31 0,74 ± 0,07 4,6 ± 0,45 0,73 ± 0,07 4,43 ± 0,46 
Agrofibres longues 
(défibrage à 10% d'humidité) 0,95 ± 0,06 3,28 ± 0,41 0,83 ± 0,05 3,7 ± 0,47 0,83 ± 0,06 3,54 ± 0,49 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 1,03 ± 0,05 3,44 ± 0,31 0,93 ± 0,05 4,23 ± 0,67 0,93 ± 0,04 3,94 ± 0,64 
Rouche 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 1,04 ± 0,05 2,98 ± 0,33 0,92 ± 0,05 3,77 ± 0,56 0,87 ± 0,05 3,75 ± 0,58 
Agrofibres longues 
(défibrage à 9% d'humidité) 1,02 ± 0,08 3,43 ± 0,42 0,84 ± 0,04 4,26 ± 0,37 0,83 ± 0,04 3,99 ± 0,38 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 1,06 ± 0,05 3,02 ± 0,17 0,96 ± 0,06 3,32 ± 0,32 0,97 ± 0,02 3,09 ± 0,37 
 
Tableau Annexe VI-1 : Influence de l’humidité sur la densité et l’épaisseur de matériaux faits d’agrofibres de Foin des Marais et de Rouche auto-liées 
par thermopressage  
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Figure Annexe VI-1 : Evolution de la densité des matériaux issus des agrofibres de Foin des 
Marais et de Rouche thermopressées soumis à des conditions humides  
a – Broyats issus de la fragmentation par broyeur à marteaux ;  
b – Agrofibres longues au mat issues du défibrage mécanique en équipement pilote Cadette100 ;  
c – Extrudats issus du défibrage thermo-mécanique en extrudeur bi-vis 
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Agrofibres longues au mat
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Figure Annexe VI-2 : Influence de l’humidité sur la densité des matériaux d’agrofibres auto-liées par thermopressage 
 
 
 
 
b a c 
b’ a’ c’ 
c’’ a’’ b’’ 
a, a’, a’’ - Variation d’épaisseur des matériaux conditionnés à une humidité relative de 100%, comparée aux matériaux  
initiaux conditionnés à une humidité relative de 60%  
b, b’, b’’ - Variation d’épaisseur des matériaux conditionnés à une humidité relative de 100%, puis reconditionnés à une 
humidité relative de 60%, comparée aux matériaux initiaux conditionnés à une humidité relative de 60%   
c, c’, c’’ - Variation d’épaisseur des matériaux conditionnés à une humidité relative de 100%, puis reconditionnés à une 
humidité relative de 60%, comparée aux matériaux conditionnés à une humidité relative de 100% 
• Condition 1 ( 185°C, 79kg/cm2 , 1,5min) • Condition 2 (190°C, 181kg/cm2 , 2,5min) • Condition 3 (1 85°C, 315kg/cm2 , 1,5min) 
~---------------------~~;;;;;;;;;;;::::===================~~===:========================================~ 
• 
;::=:::;:::================~::=:::;:::================~~==;::::================================~ 
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Figure Annexe VI-3 : Variation d’épaisseur des matériaux conditionnés à une humidité relative 
de 100%, en fonction de leur variation de densité 
Comparée aux matériaux  initiaux conditionnés à une humidité relative de 60%  
 
Les diminutions d’épaisseurs lors du retour à l’équilibre semblent aller dans ce sens, la cohésion 
mécanique permettant un retour à la densité d’origine (Figure Annexe VI-2c’). Les écarts d’épaisseurs 
entre les éprouvettes équilibrées à 100% d’humidité relative et celles rééquilibrées à 60% d’humidité 
relative sont un bon marqueur du gonflement des fibres et de l’assouplissement à l’eau des 
macromolécules permettant la cohésion des fibres entre elles. Les variations d’épaisseur indiquent 
indirectement la part de la cohésion interne due à des molécules hydrophiles qui n’a pas été détériorée 
par l’eau libre mais dont les propriétés mécaniques varient avec l’humidité. Cette part retrouve sa 
fonction d’assemblage lors du rééquilibrage à 60% d’humidité relative. Les molécules liantes dans ce 
cas-là sont donc principalement des molécules hydrophiles dont une partie seulement semble capable 
de retrouver leur fonction d’assemblage dense lors d’un rééquilibrage des conditions d’humidité. On 
peut faire l’hypothèse que les molécules retrouvant leur « pouvoir d’assemblage » sont les 
hémicelluloses, difficilement solubles dans l’eau mais dont les propriétés mécaniques sont très 
influencées par l’humidité ; et que les molécules qui perdent leur « pouvoir d’assemblage » sont des 
oligosaccharides et les protéines présents dans la fraction hydrosoluble à chaud. 
 
La sensibilité des extrudats de Foin des Marais est elle dépendante des conditions opératoires, les 
matériaux thermopressés dans les conditions 1 étant largement plus sensibles aux changements 
d’humidité atmosphérique. Cela semble étayer un peu plus l’hypothèse selon laquelle la cohésion est 
assurée, lors d’une sollicitation à chaud rapide à pression modérée, par des molécules hydrophiles 
principalement. Les matériaux produits à partir de fibres lavées sont d’ailleurs particulièrement 
sensibles (Figure Annexe VI-2). 
On peut noter que dans le cas des plaques d’agrofibres longues au mat thermopressées dans les 
conditions 3, les variations d’épaisseur sont plus importantes. Cela semble confirmer l’altération de la 
longueur des fibres, qui, en diminuant, affaiblisse l’ancrage mécanique et la cohésion est plus 
fortement dépendante du liant hydrophile. Même si elles ne sont pas inchangées, les épaisseurs des 
éprouvettes après un retour à l’équilibre présentent des variations qui  restent modestes (Figure 
Annexe VI-2’). 
 
La différence entre le Foins des Marais peut peut-être s’expliquer par la présence plus importante 
de molécules hydro-extractibles, créant, lors de leur « rupture » humide, des zones de faiblesse trop 
importantes pour assurer la bonne cohésion du matériau. 
• • 0 
• 
0 0 
• ' ' ,,• 0 
', • 
• • 0 
u u 
• 
• • ' 0 
• • ', • 
-
" 
 462 
Lors du lavage des fibres de Foin des Marais, la totalité des extractibles à l’eau n’est pas extrait. 
Cependant, la densité des plaques est accrue, de même que la sensibilité à l’eau. On peut supposer que 
lors du passage en extrudeur bivis, les agrofibres ont été « nettoyées » d’une partie de leur fraction 
hydrosoluble, et que celle restante s’en est retrouvée plus accessible et mobilisable lors du 
thermopressage, améliorant la cohésion interfibre. Le lavage alcalin des agrofibres extrudées semble 
augmenter la sensibilité et le gonflement des fibres, mais semble en partie réversible, le matériau 
recouvrant 19% à 27% de l’épaisseur gagnée lors d’un retour à l’équilibre (Figure Annexe VI-4).  
 
 Test d’immersion 
Les données obtenues lors des tests d’immersion sont récapitulées dans le Tableau Annexe V-2. 
Les matériaux sont très sensibles à l’eau. Leurs épaisseurs augmentent drastiquement (en moyenne de 
185±86%), ce qui confirme l’aspect hydrophile et hydrosoluble de molécules d’assemblage des fibres 
(Figures Annexe VI-4a, VI-5a et VI-6a). De même, une grande quantité d’eau reste adsorbée dans les 
matériaux après ressuyage (Figures Annexe VI-4b, VI-5b et VI-6b). Il ne semble pas y avoir de 
rapport entre les conditions de thermopressage ou l’origine de broyat et le gonflement ou le taux d’eau 
restant après ressuyage, mais il semble exister un lien entre le taux d’eau absorbée et la densité du 
matériau avant immersion (Figure Annexe VI-7), ainsi qu’un lien avec l’augmentation d’épaisseur de 
l’éprouvette (Figure Annexe VI-8), à la manière d’une éponge, sans pour autant que ce phénomène ne 
semble lié à la nature chimique des agrofibres. 
 
Toutefois, malgré les conditions extrêmes du test d’immersion, les éprouvettes obtenues à partir 
d’agrofibres longues thermopressées présentent une très bonne résistance à l’eau : après ressuyage, les 
plaques d’agrofibres longues au mat de Foin des Marais et de Rouche obtenues en défibrage à 
humidité naturelle et thermopressées dans les conditions 2 n’ont gonflé que de respectivement 35% et 
37%, contre 158±59% dans le cas des autres essais, et de 192±58% pour les broyats. Les agrofibres 
obtenues par défibrage humide semblent être plus sensibles à l’eau que les fibres obtenues à humidité 
naturelle. Comme dans le cas des fibres broyées, les panneaux de Foin des Marais sont moins 
performants face à l’eau que ceux de Rouche. Ceci va dans le sens des observations précédantes sur la 
proportion de l’adhésion due à une fraction hydrosoluble. 
Les agrofibres obtenues par défibrage mécanique à humidité naturelle présentent aussi une bonne 
propension à évacuer l’eau piégée dans le matériau : il ne reste après deux jours de ressuyage que 
31±23% en moyenne d'eau dans les éprouvettes, contre 123 ± 75% pour les plaques de fibres issues de 
broyage (Figure III-47b). Cependant les fibres obtenues en conditions humides et thermopressées dans 
les conditions 1 présentent un taux de rétention d’eau important. L’augmentation de la durée et/ou de 
la pression appliquée lors du thermopressage semble améliorer le matériau, divisant par 2 à 5 
l’augmentation d’épaisseur due à la solubilisation du liant (Figure Annexe VI-5a). 
Les éprouvettes d’agrofibres extrudées auto-liées présentent une forte sensibilité à l’eau : 
l’épaisseur des éprouvettes augmente de 78 à 394% pour les extrudats de Foin des Marais, et 
contiennent 196±123% d’eau par gramme de matière sèche, et respectivement de 115 à 353% et 
150±96% pour les extrudats de Rouche. Le « lavage » des agrofibres augmente cette sensibilité à l’eau 
liquide de façon très importante : le taux d’eau absorbé par gramme de matière sèche augmente 131 à 
151% dans le cas des fibres de Foin des Marais et de 5 à 226% dans le cas des fibres de Rouche en cas 
d’extraction aqueuse lors du défibrage ; et le taux d’eau absorbé augmente jusqu’à 95% dans le cas des 
fibres de Foin des Marais et de 192% dans le cas des fibres de Rouche en cas d’extraction aqueuse en 
cas de défibrage alcalin. Toutefois, dans les conditions de thermopressage 2, les éprouvettes d’extrudat 
de Rouche sont relativement homogènes, quelque soit leur degré d’extraction.  
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Matière 
végétale 
Technique de 
défibrage 
Conditions 
opératoires 
Conditions initiales Après immersion et ressuyage 
Masse volumique 
(g/cm3) Epaisseur (mm) 
Masse volumique 
(g/cm3) Epaisseur (mm) Masse (g) Masse sèche (g) 
Foin des 
Marais 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 
Condition 1 
(185°C, 1.5 min 
79 kg/cm²) 
0,88 ± 0,04 3,77 ± 0,06 0,46 ± 0,05 9,91 ± 0,63 4,2 ± 0,51 2,31 ± 0,26 
Agrofibres longues 
(défibrage à 9% d'humidité) 0,87 ± 0,05 3,4 ± 0,25 0,3 ± 0,03 9,56 ± 0,9 2,76 ± 0,09 2,31 ± 0,15 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 0,88 ± 0,06 3,66 ± 0,13 0,71 ± 0,2 14,1 ± 1,92 8,99 ± 2,19 2,69 ± 0,24 
Extrudat (D8) 0,95 ± 0,03 3,75 ± 0,16 0,63 ± 0,1 12,24 ± 0,93 7,45 ± 1,55 2,37 ± 0,19 
Extrudat(D9) 
(extraction aqueuse) 0,96 ± 0,05 3,47 ± 0,13 0,65 ± 0,14 17,17 ± 0,95 10,57 ± 1,98 2,59 ± 0,16 
Extrudat (D12) 
(extraction alcalin) 1,01 ± 0,07 3,6 ± 0,28 0,69 ± 0,1 16,62 ± 0,62 11,2 ± 1,58 2,52 ± 0,18 
Rouche 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 10% d’humidité) 0,93 ± 0,05 3,72 ± 0,2 0,7 ± 0,07 12,12 ± 1,19 7,9 ± 0,82 2,16 ± 0,36 
Broyat (12mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 0,81 ± 0,06 3,78 ± 0,43 0,45 ± 0,05 8,87 ± 0,61 3,95 ± 0,52 2,57 ± 0,22 
Agrofibres longues 
(défibrage à 10% d'humidité) 0,89 ± 0,06 3,42 ± 0,22 0,41 ± 0,06 7,96 ± 1,53 3,06 ± 0,16 2,25 ± 0,08 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 0,97 ± 0,03 3,57 ± 0,17 0,7 ± 0,08 10,72 ± 2,35 6,98 ± 1,54 2,65 ± 0,35 
Extrudat (D7) 1,05 ± 0,04 3,15 ± 0,29 0,76 ± 0,38 6,42 ± 1,07 4,3 ± 1,06 2,65 ± 0,11 
Extrudat  (D10) 
(extraction aqueuse) 0,81 ± 0,05 4,1 ± 0,2 0,6 ± 0,1 16,2 ± 0,76 9,7 ± 1,47 2,74 ± 0,17 
Extrudat (D11) 
(extraction alcalin) 0,87 ± 0,09 3,89 ± 0,2 0,63 ± 0,08 17,65 ± 0,86 11,21 ± 1,66 2,89 ± 0,23 
Foin des 
Marais 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 
Condition 2 
(190°C, 2.5 min 
181 kg/cm²) 
0,95 ± 0,06 3,29 ± 0,17 0,55 ± 0,03 7,93 ± 1,65 4,06 ± 0,67 1,97 ± 0,24 
Broyat (12mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 1,05 ± 0,03 3,09 ± 0,16 0,31 ± 0,04 11,56 ± 0,75 3,6 ± 0,52 2,39 ± 0,23 
Agrofibres longues 
(défibrage à 9% d'humidité) 0,96 ± 0,07 3,16 ± 0,26 0,61 ± 0,01 4,27 ± 0,15 2,51 ± 0,12 2,19 ± 0,11 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 0,99 ± 0,08 3,69 ± 0,37 0,76 ± 0,12 7,76 ± 0,59 5,51 ± 1,17 2,64 ± 0,18 
Extrudat (D8) 1,02 ± 0,04 3,38 ± 0,06 0,65 ± 0,1 6,01 ± 0,71 3,72 ± 0,92 2,46 ± 0,27 
Extrudat(D9) 
(extraction aqueuse) 1,05 ± 0,09 3,15 ± 0,32 0,53 ± 0,07 8,4 ± 0,99 4,24 ± 0,9 2,71 ± 0,13 
Extrudat (D12) 
(extraction alcalin) 1,04 ± 0,11 3,44 ± 0,48 0,79 ± 0,09 9,94 ± 0,59 7,69 ± 1,17 2,54 ± 0,33 
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Matière 
végétale 
Technique de 
défibrage 
Conditions 
opératoires 
Conditions initiales Après immersion et ressuyage 
Masse volumique 
(g/cm3) Epaisseur (mm) 
Masse volumique 
(g/cm3) Epaisseur (mm) Masse (g) Masse sèche (g) 
Rouche 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 10% d’humidité) 
Condition 2 
(190°C, 2.5 min 
181 kg/cm²) 
1,03 ± 0,06 3,19 ± 0,25 0,8 ± 0,11 8,29 ± 1,15 6,1 ± 0,92 2,22 ± 0,4 
Broyat (12mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 0,96 ± 0,05 3,42 ± 0,32 0,42 ± 0,03 9,34 ± 0,48 3,95 ± 0,29 2,38 ± 0,14 
Agrofibres longues 
(défibrage à 10% d'humidité) 1 ± 0,05 3,08 ± 0,22 0,67 ± 0,06 4,21 ± 0,42 2,7 ± 0,2 2,42 ± 0,17 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 1,04 ± 0,08 3,06 ± 0,18 0,74 ± 0,13 5,3 ± 0,69 3,85 ± 0,89 2,19 ± 0,2 
Extrudat (D7) 1,14 ± 0,09 3,03 ± 0,22 0,62 ± 0,1 8,1 ± 0,97 4,91 ± 1,34 2,48 ± 0,18 
Extrudat  (D10) 
(extraction aqueuse) 1,08 ± 0,07 3,07 ± 0,26 0,66 ± 0,14 9,93 ± 1,12 6,41 ± 1,32 3,09 ± 0,37 
Extrudat (D11) 
(extraction alcalin) 1,17 ± 0,06 2,97 ± 0,06 0,67 ± 0,07 8,76 ± 1,08 5,71 ± 1,24 2,82 ± 0,17 
Foin des 
Marais 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 10% d’humidité) 
Condition 3 
(185°C, 1.5 min 
315 kg/cm²) 
0,92 ± 0,04 3,82 ± 0,31 0,71 ± 0,1 11 ± 0,8 7,2 ± 1,09 2,4 ± 0,39 
Agrofibres longues 
(défibrage à 10% d'humidité) 0,95 ± 0,06 3,28 ± 0,41 0,4 ± 0,04 7,81 ± 0,93 2,84 ± 0,31 2,19 ± 0,24 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 1,03 ± 0,05 3,44 ± 0,31 0,64 ± 0,09 9,62 ± 1,29 5,8 ± 1,23 2,8 ± 0,37 
Rouche 
Broyat (6mm) 
(Broyage à 9% d’humidité) 1,04 ± 0,05 2,98 ± 0,33 0,65 ± 0,09 7,57 ± 1,11 4,61 ± 1,07 2,21 ± 0,25 
Agrofibres longues 
(défibrage à 9% d'humidité) 1,02 ± 0,08 3,43 ± 0,42 0,5 ± 0,04 8,91 ± 0,81 4,15 ± 0,51 2,4 ± 0,24 
Agrofibres longues 
(défibrage à 40% d'humidité) 1,06 ± 0,05 3,02 ± 0,17 0,61 ± 0,07 6,45 ± 1,22 3,64 ± 0,53 2,15 ± 0,25 
 
Tableau Annexe VI-2 : Influence de l’immersion sur la densité et l’épaisseur des matériaux faits d’agrofibres de Foin des Marais et de Rouche auto-liées 
par thermopressage 
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Figure Annexe VI-4 : Influence de l’immersion sur la densité des matériaux de broyat auto-liées 
a - Variation de l’épaisseur des éprouvettes thermopressées après immersion 
b - Taux d’eau restant adsorbé après ressuyage (% d’eau par gramme de matière sèche) 
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Figure Annexe VI-5 : Influence de l’immersion sur la densité des matériaux des agrofibres 
longues au mat auto-liées  
a - Variation de l’épaisseur des éprouvettes thermopressées après immersion 
b - Taux d’eau restant adsorbé après ressuyage (% d’eau par gramme de matière sèche) 
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Figure Annexe VI-6 : Influence de l’immersion sur la densité des matériaux des extrudats auto-
liés 
a - Variation de l’épaisseur des éprouvettes thermopressées après immersion 
b - Taux d’eau restant adsorbé après ressuyage (% d’eau par gramme de matière sèche) 
. 
 
 
 
 
b a 
b a 
b a 
~ 
~ 
~ ~ 
-
- ~ ~ ~ 
- f-- f-- f-
1 1 
7 
 466 
0%
10%
20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60 0,70 0,80 0,90
Densité (g/cm3)
Ta
ux
 d
'h
um
id
ité
 d
u 
m
at
ér
ia
u
Broyat Agrofibres longues Extrudat Extrudat (extraction)
 
Figure Annexe VI-7 : Taux d’humidité et densité des matériaux auto-liés par thermopressage à 
partir des agrofibres de Foin des Marais et de Rouche obtenues par broyage, défibrage 
mécanique ou thermo-mécanique, après immersion durant 6 jours dans l’eau puis laissées à 
ressuyer 
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Figure Annexe VI-8 : Taux d’humidité et variation d’épaisseur des matériaux auto-liés par 
thermopressage à partir des agrofibres de Foin des Marais et de Rouche obtenues par broyage, 
défibrage mécanique ou thermo-mécanique, après immersion durant 6 jours dans l’eau puis 
laissées à ressuyer 
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En conclusion, les différentes agrofibres présentent des sensibilités variables à l’humidité et à 
l’eau libre. La cohésion interfibres semblent majoritairement assurée par des molécules hydrophiles 
(hémicelluloses) voire hydrosolubles (oligosaccharides hydroextractibles), ce qui rend les matériaux 
autoassemblés très sensibles à l’humidité. Dans les conditions de thermopressage 1, il semble que le 
liant sollicité est principalement hydro-sensible non réversible. Dans les conditions 2, il semble que le 
liant mobilisé soit davantage réversible et moins hydro-sensible. Il est probable que l’augmentation de 
la pression appliquée et du temps de contrainte entraine une meilleure sollicitation des hémicelluloses, 
biocomposé pariétal dont le comportement mécanique diminue en conditions humides, d’où la 
diminution de la densité à 100% d’humidité, et ré-augmente en diminuant l’humidité.  
Les matériaux en agrofibres extrudées auto-liées présente une grande sensibilité à l’eau, qu’elle soit 
atmosphérique ou liquide. Lors des essais d’immersion, les plaques auto-liées ont vu leurs épaisseurs 
augmenter de façon drastique, allant jusqu’à presque quadrupler dans le cas des extrudats « lavés » à 
l’eau puis thermopressés dans la condition 1. Les extrudats présentent une ouverture au niveau de la 
fibre élémentaire, les rendant particulièrement aptes à la densification par thermopressage, mais 
augmentant aussi leur sensibilité à l’eau en augmentant la surface spécifique des agrofibres. 
L’élimination d’une partie des constituants chimiques contenus dans les agrofibres modifient leur 
propriétés d’auto-assemblage par thermopressage mais n’impacte que très modérément la masse 
volumique, la capacité de rétention d’eau et la conductivité thermique des extrudats. 
La présence de fibres longues permet donc une meilleure cohésion des plaques thermoassemblées, 
alliant un liant chimique (fraction hydrosoluble) et un ancrage physique de part l’entremêlement des 
fibres dans le mat avec thermopressage. 
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Annexe VIII – Plan expérimental pour l’étude de l’influence des 
facteurs température, pression et taux d'humidité sur la résistance 
mécanique en felxion trois points de panneaux de fibres 
thermopressés de Foins des Marais défibré 
thermomécaniquement en extrudeur bivis et encolé à la colle d'os. 
 
Modèle 
 
Y =      b0 + b1 * X1 + b2 * X2 + b3 * X3 + b11 * (X1*X1) 
          + b22 * (X2*X2) + b33 * (X3*X3) + b12 * (X1*X2) 
          + b13 * (X1*X3) + b23 * (X2*X3) 
 
 
 
Domaine Expérimental 
  
 Facteur  Unité  Centre Pas de variation 
U1 Taux d’humidité           %                          6.3 3.9 
U2 Température               °C                         130 50 
U3 Pression                  kg/cm²                     102 83 
 
 
 
Réponses expérimentales 
  
   Réponse Unité  
Y1 D Densité              g/cm3                
Y2 E Module d’élasticité en flexion 
trois points           
MPa                  
Y3 σmax Contrainte maximale à la rupture 
en flexion trois points                
MPa                  
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Plan d’expérimentation 
 
N°Exp Taux d’humidité           Température               Pression                  D              E                  σmax                
 %                          °C                         kg/cm²                     g/cm3                MPa                  MPa                  
1        2.4        140         37 0,43 ± 0,02 1 ± 0 0,1 ± 0,0 
2        2.4        140         74 0,70 ± 0,02 35 ± 9 0,7 ± 0,2 
3        2.4        140        111 0,84 ± 0,04 91 ± 12 1,6 ± 0,3 
4        2.4        140        148 0,99 ± 0,04 209 ± 44 3,1 ± 0,6 
5        2.4        140        185 1,07 ± 0,05 357 ± 96 5,1 ± 1,2 
6        2.4        140         74 0,58 ± 0,04 14 ± 6 0,4 ± 0,1 
7        2.4        140        111 0,87 ± 0,04 165 ± 39 2,2 ± 0,5 
8        2.4        140        148 0,94 ± 0,05 251 ± 99 3,3 ± 0,9 
9        2.4        160         19 0,34 ± 0,01 1 ± 0 0,1 ± 0,0 
10        2.4        160         56 0,75 ± 0,04 80 ± 23 1,4 ± 0,3 
11        2.4        160         93 0,94 ± 0,05 332 ± 93 3,8 ± 1,0 
12        2.4        160        130 1,09 ± 0,07 1029 ± 350 10,4 ± 3,8 
13        2.4        160        167 1,16 ± 0,06 1374 ± 656 13,0 ± 6,0 
14        2.4        180         37 0,66 ± 0,03 36 ± 8 0,9 ± 0,1 
15        2.4        180         74 0,95 ± 0,05 497 ± 228 5,2 ± 2,4 
16        2.4        180        111 1,17 ± 0,05 1901 ± 526 17,1 ± 4,8 
17        2.4        180        148 1,26 ± 0,03 3200 ± 562 28,9 ± 7,6 
18        6.3        120         56 0,87 ± 0,03 233 ± 53 3,2 ± 0,7 
19        6.3        120         93 1,05 ± 0,03 746 ± 147 7,5 ± 1,3 
20        6.3        120        130 1,21 ± 0,06 1922 ± 598 17,8 ± 5,2 
21        6.3        120        167 1,22 ± 0,07 2075 ± 653 18,8 ± 5,9 
22        6.3        140         37 0,89 ± 0,04 314 ± 90 4,1 ± 0,9 
23        6.3        140         74 1,15 ± 0,07 1646 ± 367 13,9 ± 2,0 
24        6.3        140        111 1,28 ± 0,03 2821 ± 498 25,0 ± 4,0 
25        6.3        140        148 1,31 ± 0,05 3664 ± 283 34,9 ± 4,0 
26        6.3        140        185 1,34 ± 0,03 3895 ± 258 34,7 ± 5,1 
27        6.3        160         19 0,66 ± 0,02 55 ± 5 1,4 ± 0,1 
28        6.3        160         56 1,13 ± 0,05 1473 ± 391 13,5 ± 3,3 
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29        6.3        160         93 1,27 ± 0,04 3109 ± 382 28,1 ± 5,4 
30        6.3        160        130 1,27 ± 0,05 3410 ± 772 29,0 ± 7,8 
31        6.3        180         37 0,94 ± 0,03 467 ± 90 6,0 ± 0,8 
32        8.2        160         56 1,24 ± 0,04 1633 ± 233 19,5 ± 2,7 
33        8.2        160         93 1,28 ± 0,02 2036 ± 200 24,7 ± 4,1 
34        8.2        140         37 1,06 ± 0,05 611 ± 160 7,9 ± 1,8 
35        8.2        140         74 1,27 ± 0,04 1809 ± 353 21,1 ± 4,0 
36        8.2        140        111 1,32 ± 0,04 2240 ± 291 28,4 ± 3,1 
37        8.2        140        148 1,31 ± 0,05 1959 ± 343 26,5 ± 2,7 
38        8.2        140        185 1,31 ± 0,04 1748 ± 437 25,6 ± 3,2 
39        8.2        120         56 1,12 ± 0,05 769 ± 177 9,6 ± 1,6 
40        8.2        120         93 1,27 ± 0,04 1620 ± 168 19,1 ± 2,5 
41        8.2        120        130 1,32 ± 0,04 1475 ± 409 20,9 ± 5,4 
42        8.2        100         74 1,02 ± 0,04 281 ± 52 4,0 ± 1,0 
43        8.2        100        111 1,19 ± 0,06 774 ± 317 10,0 ± 4,0 
44       10.2         80         19 0,48 ± 0,02 4 ± 1 0,2 ± 0,1 
45       10.2         80         56 0,83 ± 0,04 142 ± 27 2,2 ± 0,4 
46       10.2         80         93 0,99 ± 0,03 400 ± 133 4,8 ± 1,1 
47       10.2         80        130 1,10 ± 0,04 930 ± 164 9,7 ± 1,7 
48       10.2         80        167 1,15 ± 0,09 1247 ± 595 12,2 ± 5,8 
49       10.2        100         37 0,87 ± 0,04 337 ± 107 4,4 ± 1,7 
50       10.2        100         74 1,09 ± 0,03 1164 ± 143 11,7 ± 1,3 
51       10.2        100        111 1,18 ± 0,08 2144 ± 710 22,1 ± 7,8 
52       10.2        100        148 1,27 ± 0,02 2807 ± 346 28,3 ± 4,8 
53       10.2        100        185 1,28 ± 0,06 3100 ± 566 28,9 ± 3,8 
54       10.2        120         19 0,71 ± 0,01 105 ± 9 1,8 ± 0,2 
55       10.2        120         56 1,11 ± 0,03 1505 ± 261 14,6 ± 2,4 
56       10.2        120         93 1,25 ± 0,04 2922 ± 368 26,1 ± 3,4 
57       10.2        120        130 1,30 ± 0,03 3463 ± 388 35,2 ± 3,3 
58       10.2        120        167 1,30 ± 0,04 3535 ± 317 38,7 ± 6,8 
59       10.2        140         37 1,15 ± 0,02 2217 ± 247 21,0 ± 3,8 
60       10.2        140         74 1,22 ± 0,11 3034 ± 214 29,4 ± 4,5 
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Matrice d’expériences 
 
N°Exp X1   X2   X3   Y1   Y2   Y3   
1    -1.0000     0.2000    -0.7831 0,43       1.14       0.06 
2    -1.0000     0.2000    -0.3373 0,70      34.82       0.68 
3    -1.0000     0.2000     0.1084 0,84      90.92       1.57 
4    -1.0000     0.2000     0.5542 0,99     209.46       3.12 
5    -1.0000     0.2000     1.0000 1,07     357.12       5.09 
6    -1.0000     0.2000    -0.3373 0,58      13.54       0.39 
7    -1.0000     0.2000     0.1084 0,87     164.86       2.21 
8    -1.0000     0.2000     0.5542 0,94     251.45       3.33 
9    -1.0000     0.6000    -1.0000 0,34       0.56       0.06 
10    -1.0000     0.6000    -0.5542 0,75      80.33       1.35 
11    -1.0000     0.6000    -0.1084 0,94     331.64       3.78 
12    -1.0000     0.6000     0.3373 1,09    1028.72      10.39 
13    -1.0000     0.6000     0.7831 1,16    1373.75      13.01 
14    -1.0000     1.0000    -0.7831 0,66      36.19       0.85 
15    -1.0000     1.0000    -0.3373 0,95     496.99       5.22 
16    -1.0000     1.0000     0.1084 1,17    1900.50      17.05 
17    -1.0000     1.0000     0.5542 1,26    3199.50      28.86 
18     0.0000    -0.2000    -0.5542 0,87     232.57       3.24 
19     0.0000    -0.2000    -0.1084 1,05     745.50       7.50 
20     0.0000    -0.2000     0.3373 1,21    1922.25      17.81 
21     0.0000    -0.2000     0.7831 1,22    2074.75      18.79 
22     0.0000     0.2000    -0.7831 0,89     314.02       4.13 
23     0.0000     0.2000    -0.3373 1,15    1645.50      13.94 
24     0.0000     0.2000     0.1084 1,28    2821.13      25.02 
25     0.0000     0.2000     0.5542 1,31    3664.25      34.94 
26     0.0000     0.2000     1.0000 1,34    3894.88      34.73 
27     0.0000     0.6000    -1.0000 0,66      55.26       1.35 
28     0.0000     0.6000    -0.5542 1,13    1473.25      13.46 
29     0.0000     0.6000    -0.1084 1,27    3108.75      28.11 
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30     0.0000     0.6000     0.3373 1,27    3410.00      28.98 
31     0.0000     1.0000    -0.7831 0,94     466.74       5.96 
32     0.4872     0.6000    -0.5542 1,24    1632.63      19.46 
33     0.4872     0.6000    -0.1084 1,28    2036.20      24.65 
34     0.4872     0.2000    -0.7831 1,06     611.09       7.92 
35     0.4872     0.2000    -0.3373 1,27    1809.00      21.12 
36     0.4872     0.2000     0.1084 1,32    2240.40      28.41 
37     0.4872     0.2000     0.5542 1,31    1959.00      26.49 
38     0.4872     0.2000     1.0000 1,31    1748.38      25.57 
39     0.4872    -0.2000    -0.5542 1,12     769.31       9.58 
40     0.4872    -0.2000    -0.1084 1,27    1619.63      19.06 
41     0.4872    -0.2000     0.3373 1,32    1474.91      20.93 
42     0.4872    -0.6000    -0.3373 1,02     280.71       3.98 
43     0.4872    -0.6000     0.1084 1,19     774.17       9.98 
44     1.0000    -1.0000    -1.0000 0,48       3.98       0.20 
45     1.0000    -1.0000    -0.5542 0,83     141.78       2.22 
46     1.0000    -1.0000    -0.1084 0,99     400.16       4.75 
47     1.0000    -1.0000     0.3373 1,10     930.34       9.73 
48     1.0000    -1.0000     0.7831 1,15    1246.97      12.16 
49     1.0000    -0.6000    -0.7831 0,87     337.11       4.44 
50     1.0000    -0.6000    -0.3373 1,09    1164.13      11.69 
51     1.0000    -0.6000     0.1084 1,18    2143.50      22.07 
52     1.0000    -0.6000     0.5542 1,27    2806.77      28.33 
53     1.0000    -0.6000     1.0000 1,28    3100.25      28.88 
54     1.0000    -0.2000    -1.0000 0,71     104.50       1.81 
55     1.0000    -0.2000    -0.5542 1,11    1505.25      14.62 
56     1.0000    -0.2000    -0.1084 1,25    2921.63      26.14 
57     1.0000    -0.2000     0.3373 1,30    3462.63      35.21 
58     1.0000    -0.2000     0.7831 1,30    3534.88      38.72 
59     1.0000     0.2000    -0.7831 1,15    2216.63      20.97 
60     1.0000     0.2000    -0.3373 1,22    3033.60      29.41 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y1   : Densité (D) 
  
Analyse de la variance : réponse Y1    : Densité 
  
  Source de 
variation  
   Somme des 
carrés 
     Degrés de 
liberté   
     Carré 
moyen   
    Rapport       Signif    
 Régression           3.4433 9         0.3826       130.5979 < 0.01 *** 
 Résidus              0.1465 50         0.0029   
    Total             3.5898 59    
      
      
 
Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y1   : Densité 
  
Ecart Type de la réponse       0.054 
R2        0.959 
R2A       0.952 
R2 pred   0.937 
PRESS     0.227 
Nombre de degrés de liberté    50 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          1.198        0.016      75.12 < 0.01 *** 
b1            0.292       3.19      0.016      18.16 < 0.01 *** 
b2            0.311       3.65      0.025      12.56 < 0.01 *** 
b3            0.317       1.16      0.013      24.51 < 0.01 *** 
b11          -0.179       2.61      0.025      -7.09 < 0.01 *** 
b22          -0.226       6.02      0.050      -4.54 < 0.01 *** 
b33          -0.245       1.04      0.022     -11.38 < 0.01 *** 
b12          -0.276      10.58      0.059      -4.65 < 0.01 *** 
b13          -0.137       2.60      0.024      -5.70 < 0.01 *** 
b23          -0.117       2.71      0.036      -3.27 0.193 ** 
 
Tableau des résidus : réponse Y1    : Densité 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      0.433      0.348      0.085   1.573   0.310      1.893      1.945      0.161 
2      0.699      0.663      0.036   0.670   0.156      0.729      0.725      0.010 
3      0.842      0.880     -0.038  -0.705   0.121     -0.752     -0.749      0.008 
4      0.986      1.000     -0.014  -0.260   0.153     -0.282     -0.280      0.001 
5      1.065      1.022      0.043   0.785   0.346      0.971      0.971      0.050 
6      0.579      0.663     -0.084  -1.547   0.156     -1.684     -1.717      0.052 
7      0.866      0.880     -0.014  -0.261   0.121     -0.279     -0.276      0.001 
8      0.939      1.000     -0.061  -1.128   0.153     -1.226     -1.232      0.027 
9      0.344      0.369     -0.025  -0.456   0.284     -0.539     -0.535      0.012 
10      0.746      0.710      0.036   0.663   0.117      0.706      0.702      0.007 
11      0.941      0.954     -0.013  -0.241   0.094     -0.254     -0.251      0.001 
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12      1.092      1.101     -0.009  -0.158   0.105     -0.167     -0.165      0.000 
13      1.164      1.150      0.014   0.267   0.190      0.297      0.294      0.002 
14      0.656      0.674     -0.018  -0.328   0.255     -0.380     -0.377      0.005 
15      0.950      0.947      0.003   0.057   0.187      0.063      0.063      0.000 
16      1.166      1.123      0.043   0.802   0.205      0.900      0.898      0.021 
17      1.256      1.201      0.055   1.020   0.290      1.211      1.216      0.060 
18      0.866      0.863      0.003   0.059   0.111      0.062      0.062      0.000 
19      1.050      1.087     -0.037  -0.687   0.094     -0.722     -0.719      0.005 
20      1.215      1.214      0.001   0.016   0.095      0.017      0.017      0.000 
21      1.220      1.244     -0.024  -0.435   0.143     -0.470     -0.466      0.004 
22      0.891      0.871      0.020   0.378   0.119      0.402      0.399      0.002 
23      1.155      1.124      0.031   0.570   0.082      0.595      0.591      0.003 
24      1.275      1.280     -0.005  -0.097   0.080     -0.101     -0.100      0.000 
25      1.305      1.339     -0.034  -0.626   0.081     -0.653     -0.649      0.004 
26      1.338      1.300      0.038   0.702   0.205      0.787      0.784      0.016 
27      0.664      0.811     -0.147  -2.710   0.209     -3.047     -3.342      0.245 
28      1.125      1.091      0.034   0.631   0.081      0.658      0.655      0.004 
29      1.266      1.274     -0.008  -0.139   0.084     -0.145     -0.144      0.000 
30      1.268      1.359     -0.091  -1.676   0.130     -1.797     -1.839      0.048 
31      0.944      0.976     -0.032  -0.582   0.389     -0.744     -0.741      0.035 
32      1.243      1.147      0.096   1.776   0.169      1.948      2.006      0.077 
33      1.279      1.300     -0.021  -0.382   0.218     -0.432     -0.428      0.005 
34      1.055      0.996      0.059   1.095   0.099      1.154      1.158      0.015 
35      1.273      1.219      0.054   0.989   0.058      1.019      1.020      0.006 
36      1.318      1.346     -0.028  -0.512   0.067     -0.530     -0.526      0.002 
37      1.306      1.374     -0.068  -1.265   0.107     -1.338     -1.349      0.021 
38      1.308      1.306      0.002   0.042   0.308      0.050      0.049      0.000 
39      1.119      1.026      0.093   1.710   0.077      1.780      1.820      0.027 
40      1.270      1.221      0.049   0.905   0.071      0.939      0.938      0.007 
41      1.317      1.318     -0.001  -0.019   0.065     -0.020     -0.020      0.000 
42      1.021      0.975      0.046   0.853   0.099      0.898      0.896      0.009 
43      1.188      1.143      0.045   0.835   0.097      0.878      0.876      0.008 
44      0.481      0.509     -0.028  -0.512   0.480     -0.709     -0.706      0.046 
45      0.825      0.811      0.014   0.259   0.221      0.293      0.291      0.002 
46      0.994      1.016     -0.022  -0.403   0.174     -0.443     -0.440      0.004 
47      1.099      1.123     -0.024  -0.446   0.205     -0.501     -0.497      0.006 
48      1.148      1.133      0.015   0.277   0.334      0.339      0.336      0.006 
49      0.875      0.863      0.012   0.225   0.151      0.244      0.242      0.001 
50      1.091      1.097     -0.006  -0.108   0.095     -0.114     -0.112      0.000 
51      1.180      1.233     -0.053  -0.986   0.098     -1.039     -1.040      0.012 
52      1.271      1.272     -0.001  -0.027   0.119     -0.028     -0.028      0.000 
53      1.279      1.214      0.065   1.201   0.265      1.400      1.414      0.071 
54      0.713      0.847     -0.134  -2.467   0.251     -2.851     -3.084      0.273 
55      1.109      1.107      0.002   0.035   0.125      0.037      0.037      0.000 
56      1.247      1.270     -0.023  -0.429   0.117     -0.456     -0.452      0.003 
57      1.300      1.336     -0.036  -0.662   0.129     -0.709     -0.706      0.007 
58      1.303      1.304     -0.001  -0.018   0.215     -0.020     -0.020      0.000 
59      1.146      1.036      0.110   2.035   0.236      2.328      2.441      0.168 
60      1.220      1.228     -0.008  -0.157   0.202     -0.176     -0.174      0.001 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y2   : Module d’élasticité en flexion trois points 
(E) 
  
Analyse de la variance : réponse Y2    : E 
  
  Source de 
variation  
   Somme des 
carrés 
     Degrés de 
liberté   
     Carré 
moyen   
    Rapport       Signif    
 Régression   64642200 9 7182460        19.9609 < 0.01 *** 
 Résidus      17991300 50 359827   
    Total     82633500 59    
      
      
 
Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y2   : E 
  
Ecart Type de la réponse       599.856 
R2        0.782 
R2A       0.743 
R2 pred   0.650 
PRESS     28935804.910 
Nombre de degrés de liberté    50 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0       1517.386      176.773       8.58 < 0.01 *** 
b1         1617.323       3.19    177.951       9.09 < 0.01 *** 
b2         2030.746       3.65    273.983       7.41 < 0.01 *** 
b3         1168.741       1.16    143.539       8.14 < 0.01 *** 
b11        -270.447       2.61    279.404      -0.97 33.8 
b22       -1016.862       6.02    551.453      -1.84 7.1 
b33        -439.048       1.04    238.819      -1.84 7.2 
b12        -982.584      10.58    657.942      -1.49 14.2 
b13         532.848       2.60    267.441       1.99 5.2 
b23         799.225       2.71    396.026       2.02 4.90 * 
 
Tableau des résidus : réponse Y2    : E 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      1.137   -700.828    701.965   1.170   0.310      1.409      1.423      0.089 
2     34.818   -126.801    161.619   0.269   0.156      0.293      0.291      0.002 
3     90.920    272.729   -181.809  -0.303   0.121     -0.323     -0.320      0.001 
4    209.462    497.762   -288.300  -0.481   0.153     -0.522     -0.518      0.005 
5    357.123    548.297   -191.174  -0.319   0.346     -0.394     -0.391      0.008 
6     13.537   -126.801    140.338   0.234   0.156      0.255      0.252      0.001 
7    164.863    272.729   -107.866  -0.180   0.121     -0.192     -0.190      0.001 
8    251.450    497.762   -246.312  -0.411   0.153     -0.446     -0.443      0.004 
9      0.563   -482.933    483.496   0.806   0.284      0.953      0.952      0.036 
10     80.325    318.498   -238.173  -0.397   0.117     -0.423     -0.419      0.002 
11    331.641    945.431   -613.790  -1.023   0.094     -1.075     -1.077      0.012 
 477 
12   1028.725   1397.866   -369.141  -0.615   0.105     -0.651     -0.647      0.005 
13   1373.748   1675.805   -302.057  -0.504   0.190     -0.560     -0.556      0.007 
14     36.191    232.930   -196.739  -0.328   0.255     -0.380     -0.377      0.005 
15    496.993   1091.982   -594.989  -0.992   0.187     -1.100     -1.102      0.028 
16   1900.500   1776.536    123.964   0.207   0.205      0.232      0.230      0.001 
17   3199.500   2286.594    912.906   1.522   0.290      1.806      1.849      0.133 
18    232.575    376.559   -143.984  -0.240   0.111     -0.255     -0.252      0.001 
19    745.500    956.002   -210.502  -0.351   0.094     -0.369     -0.365      0.001 
20   1922.250   1360.947    561.303   0.936   0.095      0.984      0.983      0.010 
21   2074.750   1591.395    483.355   0.806   0.143      0.871      0.868      0.013 
22    314.025    573.135   -259.110  -0.432   0.119     -0.460     -0.457      0.003 
23   1645.500   1384.697    260.803   0.435   0.082      0.454      0.450      0.002 
24   2821.125   2021.762    799.363   1.333   0.080      1.389      1.403      0.017 
25   3664.250   2484.329   1179.921   1.967   0.081      2.052      2.123      0.037 
26   3894.875   2772.399   1122.476   1.871   0.205      2.098      2.175      0.113 
27     55.261    282.440   -227.179  -0.379   0.209     -0.426     -0.422      0.005 
28   1473.250   1321.405    151.845   0.253   0.081      0.264      0.262      0.001 
29   3108.750   2185.872    922.878   1.538   0.084      1.608      1.634      0.024 
30   3410.000   2875.843    534.157   0.890   0.130      0.955      0.954      0.014 
31    466.737    720.826   -254.089  -0.424   0.389     -0.542     -0.538      0.019 
32   1632.625   1614.055     18.570   0.031   0.169      0.034      0.034      0.000 
33   2036.200   2594.245   -558.045  -0.930   0.218     -1.052     -1.053      0.031 
34    611.088    997.839   -386.751  -0.645   0.099     -0.679     -0.676      0.005 
35   1809.000   1925.123   -116.123  -0.194   0.058     -0.199     -0.198      0.000 
36   2240.398   2677.910   -437.512  -0.729   0.067     -0.755     -0.752      0.004 
37   1959.000   3256.199  -1297.199  -2.163   0.107     -2.288     -2.394      0.062 
38   1748.375   3659.991  -1911.616  -3.187   0.308     -3.831     -4.512      0.653 
39    769.313   1052.165   -282.852  -0.472   0.077     -0.491     -0.487      0.002 
40   1619.625   1747.330   -127.705  -0.213   0.071     -0.221     -0.219      0.000 
41   1474.906   2267.998   -793.092  -1.322   0.065     -1.367     -1.380      0.013 
42    280.713    573.781   -293.068  -0.489   0.099     -0.515     -0.511      0.003 
43    774.175   1041.543   -267.368  -0.446   0.097     -0.469     -0.465      0.002 
44      3.975   -542.173    546.148   0.910   0.480      1.262      1.270      0.147 
45    141.775    164.277    -22.502  -0.038   0.221     -0.043     -0.042      0.000 
46    400.162    696.230   -296.068  -0.494   0.174     -0.543     -0.539      0.006 
47    930.340   1053.685   -123.345  -0.206   0.205     -0.231     -0.228      0.001 
48   1246.972   1236.643     10.329   0.017   0.334      0.021      0.021      0.000 
49    337.113    642.998   -305.885  -0.510   0.151     -0.553     -0.550      0.005 
50   1164.125   1407.070   -242.945  -0.405   0.095     -0.426     -0.422      0.002 
51   2143.500   1996.645    146.855   0.245   0.098      0.258      0.255      0.001 
52   2806.772   2411.722    395.050   0.659   0.119      0.702      0.698      0.007 
53   3100.250   2652.302    447.948   0.747   0.265      0.871      0.869      0.027 
54    104.500    633.164   -528.664  -0.881   0.251     -1.019     -1.019      0.035 
55   1505.250   1624.639   -119.389  -0.199   0.125     -0.213     -0.211      0.001 
56   2921.625   2441.616    480.009   0.800   0.117      0.851      0.849      0.010 
57   3462.625   3084.096    378.529   0.631   0.129      0.676      0.672      0.007 
58   3534.875   3552.079    -17.204  -0.029   0.215     -0.032     -0.032      0.000 
59   2216.625   1306.204    910.421   1.518   0.236      1.737      1.773      0.093 
60   3033.600   2355.301    678.299   1.131   0.202      1.266      1.273      0.040 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y3   : Contrainte maximale à la rupture en 
flexion trois points (σmax) 
  
Analyse de la variance : réponse Y3    : σmax 
  
  Source de 
variation  
   Somme des 
carrés 
     Degrés de 
liberté   
     Carré 
moyen   
    Rapport       Signif    
 Régression   6822 9 758        45.6465 < 0.01 *** 
 Résidus      830 50 17   
    Total     7652 59    
      
      
 
Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y3   : σmax 
  
Ecart Type de la réponse       4.075 
R2        0.891 
R2A       0.872 
R2 pred   0.819 
PRESS     1382.660 
Nombre de degrés de liberté    50 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0         15.401        1.201      12.83 < 0.01 *** 
b1           16.229       3.19      1.209      13.43 < 0.01 *** 
b2           19.525       3.65      1.861      10.49 < 0.01 *** 
b3           11.489       1.16      0.975      11.78 < 0.01 *** 
b11          -1.211       2.61      1.898      -0.64 52.6 
b22          -7.809       6.02      3.746      -2.08 4.22 * 
b33          -3.999       1.04      1.622      -2.47 1.72 * 
b12          -5.126      10.58      4.470      -1.15 25.7 
b13           7.092       2.60      1.817       3.90 0.0284 *** 
b23           9.805       2.71      2.690       3.64 0.0637 *** 
 
Tableau des résidus : réponse Y3    : σmax 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      0.060     -4.853      4.913   1.206   0.310      1.452      1.468      0.095 
2      0.679     -0.021      0.700   0.172   0.156      0.187      0.185      0.001 
3      1.566      3.221     -1.655  -0.406   0.121     -0.433     -0.430      0.003 
4      3.117      4.874     -1.757  -0.431   0.153     -0.468     -0.465      0.004 
5      5.086      4.937      0.149   0.036   0.346      0.045      0.045      0.000 
6      0.387     -0.021      0.408   0.100   0.156      0.109      0.108      0.000 
7      2.207      3.221     -1.014  -0.249   0.121     -0.265     -0.263      0.001 
8      3.333      4.874     -1.541  -0.378   0.153     -0.411     -0.407      0.003 
9      0.063     -4.339      4.402   1.080   0.284      1.277      1.285      0.065 
10      1.354      3.014     -1.660  -0.407   0.117     -0.434     -0.430      0.002 
11      3.776      8.778     -5.002  -1.228   0.094     -1.290     -1.298      0.017 
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12     10.389     12.952     -2.563  -0.629   0.105     -0.665     -0.661      0.005 
13     13.005     15.537     -2.532  -0.621   0.190     -0.691     -0.687      0.011 
14      0.854      1.228     -0.374  -0.092   0.255     -0.106     -0.105      0.000 
15      5.221      9.556     -4.335  -1.064   0.187     -1.180     -1.184      0.032 
16     17.052     16.295      0.757   0.186   0.205      0.208      0.206      0.001 
17     28.858     21.445      7.413   1.819   0.290      2.159      2.244      0.190 
18      3.236      4.675     -1.439  -0.353   0.111     -0.375     -0.371      0.002 
19      7.502     10.104     -2.602  -0.638   0.094     -0.671     -0.667      0.005 
20     17.813     13.943      3.870   0.950   0.095      0.998      0.998      0.010 
21     18.791     16.193      2.598   0.638   0.143      0.689      0.685      0.008 
22      4.135      6.008     -1.873  -0.460   0.119     -0.490     -0.486      0.003 
23     13.938     14.001     -0.063  -0.016   0.082     -0.016     -0.016      0.000 
24     25.024     20.405      4.619   1.134   0.080      1.182      1.187      0.012 
25     34.935     25.219      9.716   2.384   0.081      2.487      2.630      0.055 
26     34.728     28.444      6.284   1.542   0.205      1.729      1.766      0.077 
27      1.355      2.934     -1.579  -0.388   0.209     -0.436     -0.432      0.005 
28     13.463     13.449      0.014   0.003   0.081      0.004      0.004      0.000 
29     28.108     22.374      5.734   1.407   0.084      1.470      1.488      0.020 
30     28.982     29.710     -0.728  -0.179   0.130     -0.191     -0.190      0.001 
31      5.964      7.989     -2.025  -0.497   0.389     -0.636     -0.632      0.026 
32     19.456     17.655      1.801   0.442   0.169      0.485      0.481      0.005 
33     24.652     28.120     -3.468  -0.851   0.218     -0.962     -0.962      0.026 
34      7.917     10.422     -2.505  -0.615   0.099     -0.648     -0.644      0.005 
35     21.121     19.955      1.166   0.286   0.058      0.295      0.292      0.001 
36     28.409     27.899      0.510   0.125   0.067      0.130      0.128      0.000 
37     26.490     34.254     -7.764  -1.905   0.107     -2.016     -2.082      0.048 
38     25.570     39.018    -13.448  -3.300   0.308     -3.967     -4.744      0.700 
39      9.576     10.879     -1.303  -0.320   0.077     -0.333     -0.330      0.001 
40     19.060     17.847      1.213   0.298   0.071      0.309      0.306      0.001 
41     20.933     23.227     -2.294  -0.563   0.065     -0.582     -0.578      0.002 
42      3.984      6.481     -2.497  -0.613   0.099     -0.645     -0.642      0.005 
43      9.980     10.928     -0.948  -0.233   0.097     -0.245     -0.242      0.001 
44      0.204     -4.563      4.767   1.170   0.480      1.622      1.649      0.242 
45      2.220      2.119      0.101   0.025   0.221      0.028      0.028      0.000 
46      4.751      7.213     -2.462  -0.604   0.174     -0.665     -0.661      0.009 
47      9.727     10.717     -0.990  -0.243   0.205     -0.272     -0.270      0.002 
48     12.165     12.631     -0.466  -0.114   0.334     -0.140     -0.139      0.001 
49      4.438      6.572     -2.134  -0.524   0.151     -0.568     -0.565      0.006 
50     11.694     14.230     -2.536  -0.622   0.095     -0.654     -0.651      0.005 
51     22.065     20.298      1.767   0.434   0.098      0.457      0.453      0.002 
52     28.330     24.777      3.553   0.872   0.119      0.929      0.927      0.012 
53     28.881     27.667      1.214   0.298   0.265      0.348      0.345      0.004 
54      1.809      6.609     -4.800  -1.178   0.251     -1.361     -1.373      0.062 
55     14.620     16.788     -2.168  -0.532   0.125     -0.569     -0.565      0.005 
56     26.144     25.378      0.766   0.188   0.117      0.200      0.198      0.001 
57     35.210     32.378      2.832   0.695   0.129      0.745      0.741      0.008 
58     38.719     37.789      0.930   0.228   0.215      0.257      0.255      0.002 
59     20.971     14.448      6.523   1.601   0.236      1.832      1.877      0.104 
60     29.405     25.602      3.803   0.933   0.202      1.045      1.046      0.028 
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Annexe IX – Plan expérimental pour l’étude de l’influence des 
facteurs température, pH et durée d’extraction sur l’extraction de 
la graine de Mélilot blanc en réacteur agitée de 2L 
 
Modèle 
 
Y =      b0 + b1 * X1 + b2 * X2 + b3 * X3 + b11 * (X1*X1) 
          + b22 * (X2*X2) + b33 * (X3*X3) + b12 * (X1*X2) 
          + b13 * (X1*X3) + b23 * (X2*X3) 
 
 
Domaine Expérimental 
  
 Facteur  Unité  Centre Pas de variation 
U1 Température               °C                         55 30 
U2 pH                                                  10.0 3.5 
U3 Temps                     Minutes                    75 55 
 
 
Réponses expérimentale(s) 
  
   Réponse Unité  
Y1 TMO  Taux d’extraction  de matière 
organique    
g de matière organique dans l’extrait pour 
100g  de matière organique dans la graine             
Y2 TN      Taux d’extraction  d’azote  
organique   
g d’azote organique dans l’extrait pour 
100g d’azote organique dans la graine             
Y3 Ts  Taux extraction  d’équivalent 
polysaccharide  
g de sucre* dans l’extrait pour 100g de 
sucre* dans la graine           
Y4 IS/P extrait    Indice de sélectivité de l’extraction 
des sucres par rapport aux 
protéines 
g de sucre* dans l’extrait par g d’équivalent 
protéique dans l’extrait           
Y5 IH/C            Indice extraction d’hémicelluloses g d’arabinoses + xyloses par g de sucre* 
dans l’extrait 
Y6 TM graine 
Rendement de précipitation de 
mucilage 
g de matière organique dans le précipité 
éthanolique pour 100g  de matière 
organique dans la graine             
Y7 TM extrait g de matière organique dans le précipité 
éthanolique pour 100g  de matière 
organique dans l’extrait 
Y8 IS/P mucilage Indice de pureté en polysaccharide 
dans le mucilage précipité 
g de sucre* dans le précipité éthanolique 
par g d’équivalent protéique dans le 
précipité éthanolique 
Y9 IG Indice de pureté des 
galactomannanes 
g de galactose + mannose par g de sucre* 
dans le précipité éthanolique 
* Somme des monomères libérées après hydrolyse en condition acide douce (H2SO4 à 6% volumique, L/S= 150, 90°C) (cf. 
Annexe IV-III.14), ** coefficient de conversion protéique appliqué: 6,25 
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Plan d’expérimentation 
  
N°Exp Température               pH                        Temps                     TMO TN     Ts IS/P extrait    IH/C            TM graine TM extrait IS/P mucilage IG 
 °C                         Minutes                            
1 55 10.0 75 20.5 15.2 23.9 1.60 8.0 6.5 34.1 1.12 0.75 
2 55 10.0 75 20.5 16.7 21.2 1.30 7.8 6.2 33.2 1.35 0.83 
3 55 10.0 75 20.4 14.6 19.7 1.36 8.2 6.4 32.1 1.45 0.79 
4 85 10.0 75 17.5 14.5 17.8 1.25 8.4 2.3 30.8 1.23 0.98 
5 70 13.0 75 72.5 77.7 17.1 0.22 17.1 24.9 6.4 1.75 0.80 
6 40 13.0 75 48.7 56.3 27.1 0.49 22.1 12.3 9.8 0.66 0.71 
7 25 10.0 75 17.0 8.9 21.5 2.45 7.8 0.9 63.1 0.09 0.51 
8 40 7.0 75 18.9 12.2 22.9 1.92 8.0 4.5 23.7 2.04 0.77 
9 70 7.0 75 18.3 11.5 20.3 1.79 8.7 3.4 28.0 1.52 0.89 
10 70 11.0 120 27.8 23.4 18.9 0.82 8.4 4.4 45.9 0.59 0.88 
11 40 11.0 120 22.0 15.8 24.3 1.56 7.6 4.1 9.0 6.31 0.72 
12 55 8.0 120 21.6 16.9 24.7 1.49 8.3 6.3 33.5 1.01 0.61 
13 70 9.0 30 17.9 13.7 20.1 1.49 8.4 3.0 45.6 0.62 0.86 
14 40 9.0 30 17.1 11.0 20.8 1.93 7.9 1.5 44.0 0.47 0.75 
15 55 12.0 30 22.5 21.2 15.7 0.75 8.6 9.4 14.1 0.57 0.81 
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Matrice d’expériences 
  
N°Exp X1   X2   X3   Y1   Y2   Y3   Y4   Y5   Y6   Y7   Y8   Y9   
1     0.0000     0.0000     0.0000       20.5       15.2       23.9       1.60        8.0        6.5       34.1 1.12 0.75 
2     0.0000     0.0000     0.0000       20.5       16.7       21.2       1.30        7.8        6.2       33.2 1.35 0.83 
3     0.0000     0.0000     0.0000       20.4       14.6       19.7       1.36        8.2        6.4       32.1 1.45 0.79 
4     1.0000     0.0000     0.0000       17.5       14.5       17.8       1.25        8.4        2.3       30.8 1.23 0.98 
5     0.5000     0.8571     0.0000       72.5       77.7       17.1       0.22       17.1       24.9        6.4 1.75 0.80 
6    -0.5000     0.8571     0.0000       48.7       56.3       27.1       0.49       22.1       12.3        9.8 0.66 0.71 
7    -1.0000     0.0000     0.0000       17.0        8.9       21.5       2.45        7.8        0.9       63.1 0.09 0.51 
8    -0.5000    -0.8571     0.0000       18.9       12.2       22.9       1.92        8.0        4.5       23.7 2.04 0.77 
9     0.5000    -0.8571     0.0000       18.3       11.5       20.3       1.79        8.7        3.4       28.0 1.52 0.89 
10     0.5000     0.2857     0.8182       27.8       23.4       18.9       0.82        8.4        4.4       45.9 0.59 0.88 
11    -0.5000     0.2857     0.8182       22.0       15.8       24.3       1.56        7.6        4.1        9.0 6.31 0.72 
12     0.0000    -0.5714     0.8182       21.6       16.9       24.7       1.49        8.3        6.3       33.5 1.01 0.61 
13     0.5000    -0.2857    -0.8182       17.9       13.7       20.1       1.49        8.4        3.0       45.6 0.62 0.86 
14    -0.5000    -0.2857    -0.8182       17.1       11.0       20.8       1.93        7.9        1.5       44.0 0.47 0.75 
15     0.0000     0.5714    -0.8182       22.5       21.2       15.7       0.75        8.6        9.4       14.1 0.57 0.81 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y1   : Taux d’extraction de matière organique 
(TMO) 
  
Ecart Type de la réponse       0.06 
R2        0.885 
R2A       0.679 
R2 pred   N.D. 
PRESS     5922.427 
Nombre de degrés de liberté    2 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          20.48         0.04     569.58 < 0.01 *** 
b1             3.84       1.00       0.03     123.39 < 0.01 *** 
b2            19.58       1.00       0.03     622.62 < 0.01 *** 
b3             2.83       1.00       0.03      90.96 0.0121 *** 
b11           -3.23       1.19       0.06     -56.86 0.0309 *** 
b22           27.17       1.19       0.06     468.19 < 0.01 *** 
b33           -4.36       1.20       0.05     -81.16 0.0152 *** 
b12           14.26       1.11       0.07     196.34 < 0.01 *** 
b13           -1.93       1.11       0.08     -24.06 0.172 ** 
b23            9.37       1.11       0.08     115.61 < 0.01 *** 
 
Tableau des résidus : réponse Y1    : Taux d’extraction de matière organique (TMO) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      20.49      20.48       0.02   0.273   0.333       0.33       0.00       0.01 
2      20.53      20.48       0.05   0.835   0.333       1.02       0.01       0.05 
3      20.41      20.48      -0.07  -1.108   0.333      -1.36      -0.01       0.09 
4      17.46      21.09      -3.62 -58.144   0.750    -116.29      -0.81    4056.88 
5      72.55      64.45       8.10 130.063   0.750     260.13       3.12   20299.68 
6      48.69      48.38       0.31   5.032   0.750      10.06       0.07      30.39 
7      17.02      13.40       3.62  58.144   0.750     116.29       0.81    4056.88 
8      18.93      27.03      -8.10 -130.063   0.750    -260.13      -3.12   20299.68 
9      18.34      18.65      -0.31  -5.032   0.750     -10.06      -0.07      30.39 
10      27.76      32.24      -4.48 -71.919   0.750    -143.84      -1.05    6206.81 
11      21.96      25.90      -3.93 -63.176   0.750    -126.35      -0.90    4789.48 
12      21.58      13.17       8.41 135.095   0.750     270.19       3.60   21900.84 
13      17.86      13.92       3.93  63.176   0.750     126.35       0.90    4789.48 
14      17.06      12.58       4.48  71.919   0.750     143.84       1.05    6206.81 
15      22.52      30.93      -8.41 -135.095   0.750    -270.19      -3.60   21900.84 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y2   : Taux d’extraction d’azote organique  
(TN) 
  
Ecart Type de la réponse       1.03 
R2        0.899 
R2A       0.717 
R2 pred   N.D. 
PRESS     8233.940 
Nombre de degrés de liberté    2 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          15.52         0.59      26.12 0.146 ** 
b1             5.27       1.00       0.51      10.24 0.940 ** 
b2            25.84       1.00       0.52      49.71 0.0404 *** 
b3             2.10       1.00       0.51       4.09 5.5 
b11           -3.81       1.19       0.94      -4.06 5.6 
b22           33.86       1.19       0.96      35.31 0.0801 *** 
b33           -5.08       1.20       0.89      -5.73 2.92 * 
b12           12.85       1.11       1.20      10.71 0.861 ** 
b13           -1.49       1.11       1.33      -1.13 37.7 
b23            8.81       1.11       1.34       6.58 2.23 * 
 
Tableau des résidus : réponse Y2    : Taux d’extraction d’azote organique  (TN) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      15.25      15.52      -0.27  -0.262   0.333      -0.32      -0.03       0.01 
2      16.65      15.52       1.14   1.105   0.333       1.35       0.12       0.09 
3      14.65      15.52      -0.87  -0.843   0.333      -1.03      -0.09       0.05 
4      14.47      16.97      -2.50  -2.428   0.750      -4.86      -0.45       7.07 
5      77.74      69.73       8.01   7.784   0.750      15.57       1.99      72.71 
6      56.34      53.44       2.90   2.815   0.750       5.63       0.53       9.51 
7       8.93       6.43       2.50   2.428   0.750       4.86       0.45       7.07 
8      12.15      20.16      -8.01  -7.784   0.750     -15.57      -1.99      72.71 
9      11.52      14.41      -2.90  -2.815   0.750      -5.63      -0.53       9.51 
10      23.43      28.94      -5.51  -5.356   0.750     -10.71      -1.11      34.43 
11      15.83      21.23      -5.39  -5.242   0.750     -10.48      -1.08      32.98 
12      16.91       6.00      10.91  10.599   0.750      21.20       6.83     134.80 
13      13.69       8.29       5.39   5.242   0.750      10.48       1.08      32.98 
14      10.98       5.47       5.51   5.356   0.750      10.71       1.11      34.43 
15      21.19      32.10     -10.91 -10.599   0.750     -21.20      -6.83     134.80 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y3   : Taux extraction d’équivalent 
polysaccharide (Ts) 
  
Ecart Type de la réponse       2.85 
R2        0.701 
R2A       0.162 
R2 pred   N.D. 
PRESS     518.684 
Nombre de degrés de liberté    5 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          21.61         1.64      13.15 < 0.01 *** 
b1            -3.25       1.00       1.42      -2.29 7.1 
b2            -0.91       1.00       1.44      -0.64 55.3 
b3             2.32       1.00       1.42       1.63 16.3 
b11           -1.95       1.19       2.60      -0.75 48.7 
b22            0.99       1.19       2.65       0.37 72.6 
b33           -1.05       1.20       2.46      -0.43 68.6 
b12           -4.27       1.11       3.32      -1.28 25.5 
b13           -1.37       1.11       3.67      -0.37 72.3 
b23            2.22       1.11       3.71       0.60 57.5 
 
Tableau des résidus : réponse Y3    : Taux extraction d’équivalent polysaccharide (Ts) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      23.94      21.61       2.34   0.821   0.333       1.01       1.01       0.05 
2      21.22      21.61      -0.39  -0.136   0.333      -0.17      -0.15       0.00 
3      19.65      21.61      -1.95  -0.686   0.333      -0.84      -0.81       0.04 
4      17.83      16.40       1.43   0.503   0.750       1.01       1.01       0.30 
5      17.15      17.60      -0.46  -0.161   0.750      -0.32      -0.29       0.03 
6      27.08      24.51       2.57   0.902   0.750       1.80       2.73       0.98 
7      21.48      22.91      -1.43  -0.503   0.750      -1.01      -1.01       0.30 
8      22.88      22.43       0.46   0.161   0.750       0.32       0.29       0.03 
9      20.26      22.83      -2.57  -0.902   0.750      -1.80      -2.73       0.98 
10      18.88      19.85      -0.97  -0.342   0.750      -0.68      -0.64       0.14 
11      24.31      25.45      -1.14  -0.400   0.750      -0.80      -0.77       0.19 
12      24.71      22.60       2.11   0.741   0.750       1.48       1.77       0.66 
13      20.06      18.92       1.14   0.400   0.750       0.80       0.77       0.19 
14      20.81      19.83       0.97   0.342   0.750       0.68       0.64       0.14 
15      15.66      17.77      -2.11  -0.741   0.750      -1.48      -1.77       0.66 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y4   : Indice de sélectivité de l’extraction des 
sucres par rapport aux protéines (IS/P extrait   ) 
  
Ecart Type de la réponse       0.192 
R2        0.962 
R2A       0.894 
R2 pred   0.535 
PRESS     2.257 
Nombre de degrés de liberté    5 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          1.420        0.111      12.82 < 0.01 *** 
b1           -0.495       1.00      0.096      -5.16 0.359 ** 
b2           -0.838       1.00      0.097      -8.65 0.0342 *** 
b3           -0.061       1.00      0.096      -0.64 55.0 
b11           0.431       1.19      0.175       2.46 5.7 
b22          -0.576       1.19      0.179      -3.22 2.34 * 
b33          -0.086       1.20      0.165      -0.52 62.6 
b12          -0.081       1.11      0.224      -0.36 73.2 
b13          -0.159       1.11      0.247      -0.64 54.8 
b23           0.117       1.11      0.250       0.47 65.9 
 
Tableau des résidus : réponse Y4    : Indice de sélectivité de l’extraction des sucres par rapport aux 
protéines (IS/P extrait   ) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      1.598      1.420      0.178   0.928   0.333      1.137      1.181      0.065 
2      1.297      1.420     -0.123  -0.641   0.333     -0.786     -0.750      0.031 
3      1.365      1.420     -0.055  -0.287   0.333     -0.351     -0.318      0.006 
4      1.254      1.356     -0.102  -0.533   0.750     -1.066     -1.085      0.341 
5      0.224      0.105      0.119   0.623   0.750      1.245      1.341      0.465 
6      0.489      0.669     -0.180  -0.938   0.750     -1.876     -3.081      1.055 
7      2.448      2.346      0.102   0.533   0.750      1.066      1.085      0.341 
8      1.916      2.035     -0.119  -0.623   0.750     -1.245     -1.341      0.465 
9      1.790      1.610      0.180   0.938   0.750      1.876      3.081      1.055 
10      0.820      0.837     -0.017  -0.089   0.750     -0.179     -0.160      0.010 
11      1.563      1.485      0.078   0.405   0.750      0.809      0.776      0.196 
12      1.488      1.548     -0.060  -0.315   0.750     -0.630     -0.588      0.119 
13      1.492      1.570     -0.078  -0.405   0.750     -0.809     -0.776      0.196 
14      1.928      1.911      0.017   0.089   0.750      0.179      0.160      0.010 
15      0.752      0.691      0.060   0.315   0.750      0.630      0.588      0.119 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y5   : Indice extraction d’hémicelluloses (IH/C) 
  
Ecart Type de la réponse       1.54 
R2        0.934 
R2A       0.816 
R2 pred   0.045 
PRESS     171.853 
Nombre de degrés de liberté    5 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0           6.97         0.89       7.84 0.0541 *** 
b1             1.51       1.00       0.77       1.96 10.7 
b2             4.76       1.00       0.78       6.12 0.169 ** 
b3            -0.96       1.00       0.77      -1.25 26.6 
b11            0.79       1.19       1.40       0.56 59.9 
b22            6.68       1.19       1.43       4.66 0.555 ** 
b33           -0.89       1.20       1.33      -0.67 53.3 
b12            1.14       1.11       1.79       0.64 55.3 
b13            0.68       1.11       1.98       0.34 74.6 
b23            0.63       1.11       2.00       0.31 76.6 
 
Tableau des résidus : réponse Y5   : Indice extraction d’hémicelluloses (IH/C) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1       6.23       6.97      -0.74  -0.481   0.333      -0.59      -0.55       0.02 
2       6.86       6.97      -0.10  -0.068   0.333      -0.08      -0.07       0.00 
3       7.81       6.97       0.84   0.548   0.333       0.67       0.63       0.02 
4       8.75       9.26      -0.51  -0.334   0.750      -0.67      -0.63       0.13 
5      18.61      17.39       1.22   0.795   0.750       1.59       2.02       0.76 
6      15.19      14.90       0.29   0.189   0.750       0.38       0.34       0.04 
7       6.76       6.24       0.51   0.334   0.750       0.67       0.63       0.13 
8       6.50       7.72      -1.22  -0.795   0.750      -1.59      -2.02       0.76 
9       7.96       8.25      -0.29  -0.189   0.750      -0.38      -0.34       0.04 
10       8.32       9.03      -0.71  -0.461   0.750      -0.92      -0.91       0.26 
11       5.83       6.64      -0.80  -0.522   0.750      -1.04      -1.06       0.33 
12       6.26       4.75       1.51   0.984   0.750       1.97       3.70       1.16 
13       7.80       7.00       0.80   0.522   0.750       1.04       1.06       0.33 
14       7.08       6.37       0.71   0.461   0.750       0.92       0.91       0.26 
15      10.25      11.76      -1.51  -0.984   0.750      -1.97      -3.70       1.16 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y6   : Rendement de précipitation de mucilage 
(TM graine e) 
  
Ecart Type de la réponse       0.18 
R2        0.916 
R2A       0.765 
R2 pred   N.D. 
PRESS     654.285 
Nombre de degrés de liberté    2 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0           6.37         0.11      59.82 0.0279 *** 
b1             2.02       1.00       0.09      21.87 0.208 ** 
b2             7.13       1.00       0.09      76.52 0.0171 *** 
b3             0.20       1.00       0.09       2.17 16.2 
b11           -4.74       1.19       0.17     -28.17 0.126 ** 
b22            8.28       1.19       0.17      48.15 0.0431 *** 
b33           -3.20       1.20       0.16     -20.10 0.247 ** 
b12            8.00       1.11       0.22      37.18 0.0723 *** 
b13           -3.55       1.11       0.24     -14.93 0.446 ** 
b23           -2.03       1.11       0.24      -8.47 1.36 * 
 
Tableau des résidus : réponse Y6   : Rendement de précipitation de mucilage (TM graine e) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1       6.51       6.37       0.14   0.759   0.333       0.93       0.05       0.04 
2       6.16       6.37      -0.21  -1.133   0.333      -1.39      -0.08       0.10 
3       6.44       6.37       0.07   0.374   0.333       0.46       0.03       0.01 
4       2.33       3.64      -1.31  -7.099   0.750     -14.20      -0.90      60.47 
5      24.85      21.81       3.04  16.485   0.750      32.97       6.10     326.11 
6      12.27      12.94      -0.67  -3.624   0.750      -7.25      -0.43      15.76 
7       0.92      -0.39       1.31   7.099   0.750      14.20       0.90      60.47 
8       4.53       7.57      -3.04 -16.485   0.750     -32.97      -6.10     326.11 
9       3.40       2.73       0.67   3.624   0.750       7.25       0.43      15.76 
10       4.41       6.15      -1.73  -9.386   0.750     -18.77      -1.29     105.72 
11       4.10       4.74      -0.64  -3.475   0.750      -6.95      -0.41      14.49 
12       6.34       3.97       2.37  12.861   0.750      25.72       2.21     198.48 
13       3.00       2.36       0.64   3.475   0.750       6.95       0.41      14.49 
14       1.46      -0.27       1.73   9.386   0.750      18.77       1.29     105.72 
15       9.42      11.79      -2.37 -12.861   0.750     -25.72      -2.21     198.48 
 
 
 490 
Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y7   : Rendement de précipitation de mucilage 
(TM extrait)  
 
Ecart Type de la réponse       1.00 
R2        0.732 
R2A       0.251 
R2 pred   N.D. 
PRESS     15115.180 
Nombre de degrés de liberté    2 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          33.14         0.58      57.42 0.0303 *** 
b1            -3.15       1.00       0.50      -6.31 2.42 * 
b2           -13.15       1.00       0.50     -26.04 0.147 ** 
b3            -3.13       1.00       0.50      -6.28 2.44 * 
b11           13.79       1.19       0.91      15.11 0.435 ** 
b22          -26.67       1.19       0.93     -28.63 0.122 ** 
b33            1.39       1.20       0.86       1.62 24.7 
b12           -4.49       1.11       1.17      -3.85 6.1 
b13           23.20       1.11       1.29      18.01 0.307 ** 
b23            3.34       1.11       1.30       2.56 12.4 
 
Tableau des résidus : réponse Y7   : Rendement de précipitation de mucilage (TM extrait) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      34.11      33.14       0.97   0.972   0.333       1.19       0.08       0.07 
2      33.20      33.14       0.05   0.054   0.333       0.07       0.00       0.00 
3      32.12      33.14      -1.03  -1.026   0.333      -1.26      -0.08       0.08 
4      30.76      43.77     -13.02 -13.022   0.750     -26.04      -3.18     203.49 
5       6.38       2.22       4.16   4.166   0.750       8.33       0.56      20.83 
6       9.79       9.22       0.56   0.562   0.750       1.12       0.07       0.38 
7      63.10      50.08      13.02  13.022   0.750      26.04       3.18     203.49 
8      23.75      27.91      -4.16  -4.166   0.750      -8.33      -0.56      20.83 
9      28.05      28.61      -0.56  -0.562   0.750      -1.12      -0.07       0.38 
10      45.93      37.07       8.85   8.856   0.750      17.71       1.41      94.12 
11       8.95      22.53     -13.58 -13.585   0.750     -27.17      -3.76     221.45 
12      33.48      28.75       4.73   4.728   0.750       9.46       0.65      26.83 
13      45.60      32.02      13.58  13.585   0.750      27.17       3.76     221.45 
14      44.01      52.87      -8.85  -8.856   0.750     -17.71      -1.41      94.12 
15      14.13      18.85      -4.73  -4.728   0.750      -9.46      -0.65      26.83 
 
 
 491 
Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y8   : Indice de pureté en polysaccharide dans 
le mucilage précipité (IS/P mucilage)  
 
Ecart Type de la réponse       0.172 
R2        0.654 
R2A       0.030 
R2 pred   N.D. 
PRESS     165.685 
Nombre de degrés de liberté    2 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          1.307        0.099      13.15 0.573 ** 
b1           -0.340       1.00      0.086      -3.95 5.9 
b2            0.107       1.00      0.087       1.24 34.2 
b3            1.274       1.00      0.086      14.83 0.452 ** 
b11          -0.648       1.19      0.157      -4.12 5.4 
b22           0.475       1.19      0.160       2.96 9.8 
b33           0.479       1.20      0.148       3.23 8.4 
b12           0.942       1.11      0.201       4.69 4.25 * 
b13          -3.920       1.11      0.222     -17.68 0.318 ** 
b23           2.116       1.11      0.224       9.45 1.10 * 
 
 
Tableau des résidus : réponse Y8   : Indice de pureté en polysaccharide dans le mucilage précipité 
(IS/P mucilage) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différence Normée  dU  Student-
R 
R-
Student 
 D-Cook 
1      1.116      1.307     -0.191  -1.110   0.333     -1.359     -0.145      0.092 
2      1.355      1.307      0.048   0.279   0.333      0.342      0.036      0.006 
3      1.450      1.307      0.143   0.831   0.333      1.018      0.109      0.052 
4      1.229      0.319      0.910   5.286   0.750     10.571      1.366     33.525 
5      1.751      1.820     -0.069  -0.399   0.750     -0.799     -0.085      0.192 
6      0.658      1.352     -0.694  -4.032   0.750     -8.064     -0.953     19.508 
7      0.089      0.999     -0.910  -5.286   0.750    -10.571     -1.366     33.525 
8      2.044      1.975      0.069   0.399   0.750      0.799      0.085      0.192 
9      1.522      0.828      0.694   4.032   0.750      8.064      0.953     19.508 
10      0.592      1.433     -0.841  -4.886   0.750     -9.772     -1.222     28.649 
11      6.314      4.710      1.604   9.317   0.750     18.635     18.412    104.179 
12      1.011      1.774     -0.763  -4.431   0.750     -8.863     -1.073     23.565 
13      0.622      2.225     -1.603  -9.317   0.750    -18.635    -18.412    104.179 
14      0.468     -0.373      0.841   4.886   0.750      9.772      1.222     28.649 
13      0.575     -0.188      0.763   4.431   0.750      8.863      1.073     23.565 
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Estimations et statistiques des coefficients : réponse Y9   : Indice de pureté des galactomannanes 
(IG) 
Ecart Type de la réponse       0.003 
R2        0.822 
R2A       0.501 
R2 pred   N.D. 
PRESS     1.418 
Nombre de degrés de liberté    2 
 
  
    Nom         Coefficient    F.Inflation    Ecart-Type        t.exp.        Signif. %   
  b0          0.906        0.002     593.12 < 0.01 *** 
b1            0.138       1.00      0.001     104.51 < 0.01 *** 
b2           -0.136       1.00      0.001    -101.51 < 0.01 *** 
b3            0.076       1.00      0.001      57.46 0.0303 *** 
b11          -0.397       1.19      0.002    -164.37 < 0.01 *** 
b22          -0.072       1.19      0.002     -29.12 0.118 ** 
b33           0.010       1.20      0.002       4.25 5.1 
b12           0.132       1.11      0.003      42.71 0.0548 *** 
b13          -0.136       1.11      0.003     -40.04 0.0623 *** 
b23           0.191       1.11      0.003      55.43 0.0325 *** 
 
Tableau des résidus : réponse Y9    : Indice de pureté des galactomannanes (IG) 
  
N°Exp Yexp. Ycalc. Différen
ce 
Normée  dU  Student-R R-
Student 
 D-Cook 
1      0.907      0.906      0.001   0.378   0.333      0.463      0.008      0.011 
2      0.903      0.906     -0.003  -1.134   0.333     -1.389     -0.025      0.096 
3      0.908      0.906      0.002   0.756   0.333      0.926      0.016      0.043 
4      0.790      0.647      0.143  53.954   0.750    107.909      6.764   3493.296 
5      0.702      0.763     -0.061 -23.179   0.750    -46.357     -0.904    644.701 
6      0.547      0.512      0.035  13.200   0.750     26.401      0.483    209.101 
7      0.228      0.371     -0.143 -53.954   0.750   -107.909     -6.764   3493.296 
8      0.919      0.858      0.061  23.179   0.750     46.357      0.904    644.701 
9      0.848      0.883     -0.035 -13.200   0.750    -26.401     -0.483    209.101 
10      0.826      0.907     -0.081 -30.776   0.750    -61.552     -1.307   1136.577 
11      0.951      0.843      0.108  40.754   0.750     81.508      2.101   1993.068 
12      0.913      0.939     -0.026  -9.978   0.750    -19.957     -0.360    119.479 
13      0.827      0.935     -0.108 -40.754   0.750    -81.508     -2.101   1993.068 
14      0.804      0.723      0.081  30.776   0.750     61.552      1.307   1136.577 
13      0.687      0.660      0.026   9.978   0.750     19.957      0.360    119.479 
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